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Screeningsmethods have been developed tor the determination of several pesticides and organic 
contaminantsin soil within NOVEM project V24, by RIKILT-DLO in cooperation with SC-DLO, using gas 
chromatography-mass speetrometry as the dateetion method. In a follow up project (1 05) a limited 
deskstudy is performed in order to investigate the possibilities of improving the methods. For the 
determination of semi-volatile compounds pretraatment of the samples is necessary due to 
inhomogeneity of the samples. Cryogene grinding without adding supplements is the methad of 
choice. Adding sodium sulphate will increase the recovery tor a number of compounds. Extraction 
with a mixture of acetone/dichloromethane and petroleum-ether as used in project V24 gives optima! 
results. For some compounds the pH value at which the extraction is performed, has a great 
influence. Forsome compounds a twofold extraction gives better recoveries. These two observations 
can be combined by a twofold extraction at two different pH values: pH 2 and pH 10, respectively. 
In case of a alkaline sample the first extraction is of course carried out at pH 10 and the second 
extraction at pH 2. 
Application of Supercritical Fluid Extraction (SFE), procesding trom spiked samples, gives very good 
results : clean chromatograms and good recoveries. Whether these results a lso can be obtained when 
analysing real samples remains to be proven. From the clean chromatograms one might conclude to 
a poor extraction. 
Derivatization of polar compounds using the new reagent TriMethyiSulfoniumHydroxide (TMSH) is an 
impravement compared to the previously used reagent BFJmethanol. TMSH is added to the extract, 
and derivatization of a hydroxy group proceeds rapidly at room temperature. Recovery of some semi 
volatile compounds seem to be related to the percentage organic material in the sample. Especially 
tor peat, with organic material >20%, the results are less than in sand. Which might be caused by 
irreversible binding of the compounds with the organic material, or by matrix interterences during 
analysis. 
lt is shown that the parameters in the previously developed methad tor the determination of volatile 
compounds (in NOVEM project V24) are optimal. No impravement could be obtained by changing the 
parameters. 
The replacement of the extraction solvent methanol by the less volatile solvent propylene carbonate 
however is clearly an impravement The extraction efficiency is better while interterences trom the 
extraction solvent are less due to the higher boiling point. 
The repeatability and the recovery of the optimised methods is determined on a level of 0.2 mg/kg tor 
the semi volatile compounds, and on a level of 1.0 mg/kg tor the volatile compounds. On these levels 
the limit of determination is calculated. All experiments are carried out on spiked samples. The 
reliability of the methad has still to be tested with real samples. 
The performance of the methods tor the majority of the compounds is as follows: 
semi volatile compounds 
- recovery 
- repeatability 
- limit of determination 




- limit of determination 
- influence of matrix 
20-90% 
5-30% 
0,02 - 1 ,o mg/kg 
Hardly any influence, with exception of peat. 
40-100 % 
5-15 % 
0,02 - 1 ,o mg/kg 
Hardly any influence, with exception of peat. 
lf the presence of compounds has to bejudged in the framework of legalisation, exceeding of the 
maximal allowable toleranee can be established when the determined amount is higher than 2.8 *G. 
In this case the true value is always above the limit. When on the other hand the determined value 
is below 0.12 *G it proofs that the true value is below the limit. 
The work has been carried out in the framework of the Construction Materials Act in appointment with 
the " Nederlandse Onderneming Voor Energie en Milieu (NOVEM)". 
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Het onderzoek is een vervolgonderzoek naar aanleiding van de resultaten verkregen in NOVEM 
project V24. De in NOVEM project V24 beschreven voorschriften zijn in deze studie nader onderzocht 
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Voor de bepaling van diverse bestrijdingsmiddelen en overige organische stoffen in grond, zijn binnen 
NOVEM project V24 door RIKILT-DLO in samenwerking met SC-DLO, screeningsmethoden ontwikkeld 
waarbij de feitelijke meting plaatsvindt met behulp van gaschromatografie-massaspectrometrie. Ten 
bate van het vervolgproject 1 05 is een beknopte bureaustudie uitgevoerd waarbij een aantal 
mogelijkheden tot verbetering van dein project V24 ontwikkelde methoden zijn aangedragen . 
Het te onderzoeken monster is in het algemeen niet homogeen en derhalve is voor de meting van 
matig vluchtige verbindingen een voorbewerking van het aangeleverde monstermateriaal noodzakelijk. 
Gebleken is dat cryogeen vermalen zonder toeslag de minste problemen oplevert alhoewel er voor 
een aantal verbindingen verliezen zijn geconstateerd. Het gebruik van een toeslag b.v natriumsulfaat 
geeft verlies aan de meer polaire verbindingen. 
Extractie met hetzelfde mengsel van organische oplosmiddelen zoals gebruikt in project V24 geeft de 
beste resultaten. Wel is gebleken dat bij er bij een herhaalde extractie nog een significante 
hoeveelheid van de te bepalen componenten terug gevonden wordt. Ook is gebleken dat de pH 
waarbij de extractie uitgevoerd wordt voor sommige verbindingen van belang is. Beide waarnemingen 
zijn gecombineerd door de extractie tweemaal uit te voeren eerst bij pH 2 en vervolgens bij p~1 0. 
In het geval van basische monsters wordt uiteraard de eerste extractie bij pH 10 uitgevoerd en de 
tweede bij pH 2. Het toepassen van "Supercritical Fluid Extraction" (SFE) levert, uitgaande van 
gespiked monsters, schone chromatagrammen en goede recoveries op. In hoeverre deze resultaten 
met SFE ook in praktijk monsters kan worden behaald is twijfelachtig . Uit het feit dat er schonere 
chromatagrammen verkregen worden kan geconcludeerd worden dat de extractie beperkt is. 
Het derivatiseren van de medium polaire verbindingen met het nieuwe reagens 
TriMethyiSulfoniumHydroxide (TMSH) is ten opzicht van het eerder gebruikte reagens een verbetering. 
Dit middel wordt toegevoegd aan het extract en de derivatisering voor een groot aantal verbindingen 
met een hydroxy groep verloopt probleemloos. De terugvinding van een aantal componenten lijkt 
onder meer afhankelijk te zijn van het percentage organische stof in het monster. Met name in veen, 
percentage organische stof >20%, zijn de resultaten minder dan in bijvoorbeeld zand. Dit kan 
veroorzaakt worden door een binding tussen de organische stof en het analyt of door matrix effecten 
bij de massaspectrametrische analyse. 
Voor de meting van de vluchtige verbindingen is gebleken dat de parameters in de in project V24 
ontwikkelde "on-line" methode optimaal waren. Er kon geen positieve invloed geconstateerd worden 
bij veranderen van deze parameters. Vervanging van het extractiemiddel methanol door het minder 
vluchtige propyleencarbonaat leverde een duidelijke verbetering op. Het extractierendement is beter 
terwijl er minder kans is op interferentie van het oplosmiddel door het hogere kookpunt. De 
herhaalbaarheid en de terugvinding van de geoptimaliseerde methoden is bepaald op een niveau 
van 0,2 mg/kg voor de matig vluchtige verbindingen, en op een niveau van 0,1 mg/kg voor de 
vluchtige verbindingen. Aan de hand van de resultaten op dit niveau is een berekening van de 
aantoonbaarheidsgrens uitgevoerd. Bij alle uitgevoerde experimenten moet bedacht worden dat het 
hier gaat om gespikte monsters. Praktijkonderzoek met "echte" gecontamineerde monsters zou 
uitgevoerd moeten worden ter onderbouwing van de opgestelde methoden. 
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De globale prestatiekenmerken voor de methoden zijn voor de meeste verbindingen, waarbij een 
aantal uitzonderingen zijn weggelaten als volgt: 
matig vluchtige verbindingen 
- terugvinding 20-90 % 
- herhaalbaarheid 5-30 % 
- aantoonbaarheid 0,02 - 1,0 mg/kg 
- matrix invloed Met uitzondering van veen is er voor de meeste verbindingen nauwelijks een 
invloed. 
Voor de vluchtige verbindingen zijn deze prestatiekenmerken als volgt: 
- terugvinding 40-1 00 % 
- herhaalbaarheid 5-15 % 
- aantoonbaarheid 0,02- 1,0 mg/kg 
- matrix invloed Met uitzondering van veen is er voor de meeste verbindingen nauwelijks een 
invloed. 
Als stoffen beoordeeld worden in het kader van regelgeving kan een overschrijding vastgesteld 
worden indien de gevonden waarde hoger is dan 2,8 *G. De werkelijke concentratie ligt dan altijd 
boven de grenswaarde. Indien de gevonden waarde lager is dan o, 12 *G kan gesteld worden, dat de 
werkelijke concentratie onder de grenswaarde ligt 
Het onderzoek is uitgevoerd in het kader van het Bouwstoffenbesluit in opdracht van de Nederlandse 
Onderneming Voor Energie en Milieu "NOVEM" . 
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1 INLEIDING 
Het doel van het in dit rapport beschreven onderzoek is het ontwikkelen, optimaliseren en validatie 
van voorbehandelings-, extractie-, en opwerkingsmetheden voor de GC-MS screening van vaste 
matrices op organische stoffen waaNoor nog geen normen voor handen zijn. Tevens is het doel om 
voor stoffen waar wel normen voor zijn door middel van de screeningsmethode een eerste indruk te 
krijgen. Eventueel kan dan een gericht veNalgonderzoek uitgevoerd worden. 
Onder vaste matrices wordt in dit project verstaan: grond, waterbodem en bouwstoffen. De te 
onderzoeken organische stoffen zijn genoemd in bijlage 1, deze zijn representatief voor de 
verbindingen uit projectdefinitie 1 04. 
In project 104 is de in V24 ontwikkelde methode voor de meest relevante stoffen gevalideerd, 
aanbevolen werd om in project 1 05 de methode verder te optimaliseren. De resultaten in project 1 04 
zullen in ieder geval ook haalbaar zijn met de in project 1 05 verbeterde methode. Derhalve zijn de 
resultaten uit 1 04 integraal opgenomen in de gemodificeerde voorschriften. 
Gestreefd is naar voorschriften met een zo breed mogelijk karakter. Er is uitgegaan van een reeds 
eerder in dit project ontwikkelde monsteNoorbehandelings-, extractie- en opwerkingsvoorschrift voor 
organische stoffen in vaste matrices. Onderhavig project heeft tot doel de voorschriften die in Novem 
project V24 ontwikkeld zijn te verbeteren en te verbreden naar meerdere matrices (fase 2a). Hierbij 
dient vooral de extractie efficiency en de herhaalbaarheid van de extractie van verbindingen met een 
uiteenlopende polariteit verbeterd te worden. 
In project V24 is gekeken naar de matrices zand en grond. In dit project zijn de matrices veen, klei, 
waterbodem en betongranulaat betrokken. 
De hieronder beschreven werkzaamheden zijn in dit onderzoek te onderscheiden: 
- het ontwikkelen van een nieuwe methode voor het toepassingsgebied. 
- het optimaliseren en uitbreiden van het toepassingsgebied van de bestaande methode. 
- het ontwikkelen, indien noodzakelijk, van een opzuiveringsprocedure gebaseerd op bijvoorbeeld 
gelpermeatiechromatografie. 
- beperkte validatie van de methoden. 
VeNolgens zal de methode op beperkte schaal getoetst worden in een intralaboratoriumonderzoek. 
De resultaten hieNan zullen apart gerapporteerd worden. 
Voor de bepaling van vluchtige verbindingen is in dit rapport uitgegaan van een "Purge en Trap" 
methode gebaseerd op het invangen van de vrijkomende verbindingen op een adsorbens. Dit in 
tegenstelling tot de in project V24 gebruikte methode waarbij de vrijkomende verbindingen ingevangen 
werden in een koude val. 
Voor deze aanpak is gekozen omdat de meeste in dit veld opererende laboratoria de beschikking 
hebben over een systeem gebaseerd op "purge and trap• techniek, thermische desarptie en gaschro-
matografie-massaspectrometrie 
waarbij de ionisatie plaat vindt door middel van Electron Impact (El), conform project V24. 
De validatie heeft betrekking op het vaststellen van aantoonbaarheidsgrenzen, herhaalbaarheden en 
terugvinding uit intralaboratoriumonderzoek. De verschillende monsters zijn aangeleverd door het 
Nederlands Meet Instituut (NMI) in Eygelshoven Het onderzoek naar de matig vluchtige verbindingen 
9 
is uitgevoerd door RI KIL T-DLO en het onderzoek naar de vluchtige verbindingen door BCO. 
De hieronder genoemde matrices zijn onderzocht: 
- een schoon kleimonster 
- een schoon veenmonster 
- een schoon waterbodemmonster 
- een schoon bouwstofmonster (korrelmix/menggranulaat) 
De matrices zijn door het NMI verfijnd tot een zeefgrootte van 2 mm2• 
Aangezien de voor onderzoek aangeboden monsters in de praktijk inhomogeen zijn is een vermaling 
tot een zeefgrootte van 2 mm noodzakelijk. Om de invloed van vermalen, zoals dat in de praktijk zal 
moeten gebeuren, op de terugvinding te kunnen toetsen zijn de door het NMI al verfijnde monsters 
nogmaals voorbewerkt. De voorbehandeling van de op te werken monsters bestaat, voor de analyse 
van matig vluchtige verbindingen, uit het cryogeen vermalen al dan niet met een toeslag van 
natriumsulfaat. Het doel van het onderzoek naar voorbewerkingsmethoden is, niet om na te gaan of 
deze methoden homogene deelmonsters opleveren, maar om na te gaan of er een invloed 
waarneembaar is van een voorbewerkingsmethode op onder andere de terugvinding en het eventueel 
optreden van interferenties. 
Voor de bepaling van vluchtige verbindingen vindt geen voorbehandeling plaats. De extractie zoals 
beschreven in V24 zal geoptimaliseerd worden voor de meting van matig vluchtige en vluchtige 
verbindingen en toegepast worden op andere matrices. Tevens zullen andere extractiemiddelen en 
technieken bestudeerd worden. De gaschromatografische massaspectrametrische condities zullen, 
indien mogelijk, conform V24 en project 105 gehouden worden. 
De validatie van de methode (fase 2b) vindt plaats op basis van de prestatiekenmerken: 
- herhaalbaarheid 
- terugvinding. 
De herhaalbaarheid en de terugvinding van de geoptimaliseerde methoden worden bepaald op een 
niveau van 1 mg/kg. Aan de hand van de resultaten op dit niveau wordt een berekening van de 
aantoonbaarheidsgrens uitgevoerd. Vervolgens zal indien nodig de herhaalbaarheid en terugvinding 
nogmaals bepaald worden op een lager niveau. 
2 MEETMETHODIEK 
2.1 Selectie van verbindingen 
De selectie van de in fase 2 onderzochte vluchtige en matig vluchtige verbindingen is gegeven in 
bijlage 1. Deze selectie heeft plaatsgevonden op basis van de chemische eigenschappen van een stof 




In project V24 is slechts beperkt aandacht geschonken aan de monstervoorbehandeling. In 
onderhavig project is dit aspect nader onderzocht. Het onderzoek naar de voorbehandeling van de 
te analyseren monsters is alleen uitgevoerd voor de bepaling van matig vluchtige verbindingen. 
2.3 Extractie van de verbindingen uit de matrices 
Voor de matig vluchtige verbindingen zijn verschillende extractiemiddelen getest. Voorgesteld wordt 
om, naast het in project V24 gebruikte extractiemiddel, een extractie uit te voeren zonder toevoeging 
van NH4CI. Tevens is de extractie efficiency van het in V24 gebruikte extractiemiddel onderzocht bij 
twee verschillende pH waarden, bij pH 2 en bij pH 1 0. De vluchtige verbindingen zijn in fase 2a 
geëxtraheerd met methanol/water (1 :1 v/v) en propyleencarbonaat 
2.4 Extractie-parameters 
Voor de matig vluchtige verbindingen zijn verschillende extractiemethoden vergeleRen. Naast de in 
V24 gebruikte methode is in dit project tevens gekeken wat de invloed van de extractietijd en het 
uitvoeren van herhaalde extracties op het rendement is. Voor de phenoxycarbonzuren is de derivatise-
ring geoptimaliseerd. Voor de fenolen is in combinatie met de phenoxycarbonzuren de mogelijkheid 
van simultane bepaling na derivatisering bestudeerd. 
Voor de bepaling van vluchtige verbindingen is met name de instelling van het gebruikte "Purge and 
Trap" apparaat bestudeerd. Het betreft onder andere de purge-tijd, de purge-flow en het gebruik van 
verschillende pakkingsmaterialen. Twee absorbentia (Tenax en Vocarb 3000) zijn getest. Daarnaast 
zijn twee purge-tijden, twee purge-temperaturen en twee desorptietijden bestudeerd. Voor wat betreft 
de desarptie-temperatuur is de richtlijn van de leverancier van de absorbentia gevolgd. In het uit te 
voeren onderzoek is steeds één parameter per experiment gewijzigd. Afhankelijk van de resultaten 
zal de invloed van een wijziging in combinatie met een andere wijziging nader onderzocht dienen te 
worden. 
2.5 Berekeningen en formules 
Berekeningen 
Uit de meetresultaten dienen de herhaalbaarheid, de terugvinding en de aantoonbaarheidsgrens te 
worden bepaald. Een en ander geschiedt op basis van de aanpak van V/d Wiel e.a. 
De herhaalbaarheidsstandaarddeviatie is de standaarddeviatie van de meetresultaten (n) met n-1 
vrijheidsgraden. 
De variatiecoëfficiënt (V.C. in procenten) is berekend via de formule : 
V.C. = sd *100% 
gemiddelde 
met s.d. en het gemiddelde gehalte in mg/kg. 
De terugvindingT (in procenten) is berekend m.b.v. de formule: 
T = gemiddelde- blanco * 1 OO% 
additieniveau 
met gehaltes in mg/kg. 
In sommige gevallen is de terugvinding berekend zonder blanco-correctie. De parameter Blanco in 
bovengenoemde formule is dan op nul gesteld. 
De aantoonbaarheid (A mg/kg) is berekend uit de standaarddeviatie (n-1 vrijheidsgraden) en het 
bijbehorende terugvindingspercentage (T) via de formule : 
100 A=3* S.d. * -
T 
met s.d. in mg/kg 
OPMERKING 
In de richtlijnen voor de vaststelling van de prestatiekenmerken van milieumeetmethodieken wordt de 
aantoonbaarheid berekend zonder correctie voor de terugvinding. Dit leidt in het onderhavige project 
vaak tot een onderschatting van de aantoonbaarheid voor die verbindingen waarvoor de terugvinding 
relatief laag is 
2.6. Apparatuur en standaarden 
2.6.1 Gaschromatograaf-massaspectrometer 
Gaschromatograaf/massaspectrometer bestaande uit gaschromatograaf en Autosampler en Personal 
Computer voor acquisitie en dataverwerking. 
Capillaire kolom met apolaire stationaire fase, 1=30 m; i.d. = 0.1.25 mm en filmdikte = 0.1.25 ,urn. 
Massaspectrometer met "Electron Impact (El)" ionisatie; minimale scanbereik 60-500 amu 
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Gevoeligheid massaspectrometer: 
Injectie van 10 pg hexachloorbenzeen dient minimaal een signaal/ruis verhouding op te leveren van 
10:1 voor het molecuulion m/z 284, wanneer de massaspectrometer gescand wordt van 100 tot 300 
amu met een scansnelheid van 2 scans per seconde bij een gaschromatografische piekbreedte van 
2 seconden op halve hoogte. 
2.6.2 Purge and trap apparatuur 
In de purge en trap apparatuur worden de vluchtige stoffen bij 30°C gepurgd waarna de vluchtige 
stoffen op een adsorbens worden vastgehouden. Door het adsorbens snel te verhitten worden de 
vluchtige stoffen geïnjecteerd. De volgende specificaties kunnen van belang zijn: 
- Een tot minimaal 30°C verwarmbaar purgevaatje van ca. 50 mi met aansluiting voor purgegas met 
instelbaar draaggasdebiet van ca. 20-30 mi/minuut. 
- Debietregeling voor de schoonspoelstap van ca. 20 mi/minuut. 
- Een kolom gevuld met een adsorbens welke snel verwarmd kan worden tot ca. 250°C. 
- Een verwarmde leiding naar de gaschromatograaf-massaspectrometer, instelbaar tot 250°C. 
2.6.3 Standaarden 
De gebruikte pesticiden standaarden zijn of afkomstig uit de RIKILT-DLO voorrraad of voor dit 
onderzoek aangeschaft. De matig vluchtige apolaire verbindingen zijn opgenomen in iso-octaan of 
dichloormethaan de matig vluchtige medium polaire verbindingen zijn opgenomen in methanol. De 
vluchtige componenten zijn opgenomen in methanol. Als interne cq surrogaat standaarden werden 
een aantal gelabelde verbindingen gebruikt (zie bijlage 2 en 3). 
3 EXPERIMENTEN 
3.1 Uitgevoerde werkzaamheden in fase 2a 





Voor de ontwikkeling van methoden voor de matig vluchtige verbindingen is uitgegaan van 100,0 gram 
materiaal waaNannaeen voorbehandeling 40,0 gram in bewerking is genomen. Voor de bepaling van 
vluchtige verbindingen is uitgegaan van 50,0 gram materiaal. Voor de invloed van de gebruikte 
derivatisering en van de gebruikte voorbehandelingsmethoden is uitgegaan van 40 gram materiaal. 
3.1.1 Derivatiseren 
In project V24 is een derivatiseringsmethode ontwikkeld gebaseerd op methanoi/BF3. Naast deze 
methode is een •on-line• methode getoetst waarna een keuze gemaakt is. In eerste instantie is de 
methode getoetst aan standaarden in een oplossing van iso-octaan danwel in methanol op twee 
niveau's (1 en 10 mg/kg). De "on-line• methode wordt uitgevoerd met TMSH 
(Trimethylsulfoniumhydroxide) in methanol. 
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Aan een bepaald volume monster extract wordt een 0,2 M oplossing TMSH toegevoegd, waarna bij 
kamertemperatuur binnen enkele minuten de derivatisering plaatsvindt. 
3.1.2 MonsteNoorbehandeling 
Met uitzondering van waterbodem zijn de overige drie in dit project te onderzoeken, matrices met drie 
verschillende voorbehandelingsmethoden elk in drievoud onderzocht. 
Als uitgangspunt is de methode zoals beschreven in V24 genomen. VeNeigens is NEN 5730 gevolgd 
waarbij cryogene vermaling in aanwezigheid van talkpoeder en natriumsulfaat uitgevoerd is. 
VeNeigens zijn de monsters cryogeen vermalen zonder toevoeging van natriumsulfaat en talkpoeder. 
Deze monsteNoorbehandeling is uitgevoerd bij BCO i.v.m de aanwezigheid aldaar van de geschikte 
apparatuur. Uitgegaan is van monsters van 40,0 gram. 




3.1 .3 Extractie 
Drie matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 na 
voorbehandeling volgens NEN 5730. 
Drie matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 na een 
cryogene vermaling zonder toevoeging van hulpstoffen. 
Voor de bepaling van de matig vluchtige verbindingen zijn de vier, in dit project te onderzoeken, 
matrices met drie verschillende extractiemiddelen elk in drievoud onderzocht. 
Als uitgangspunt is de methode zoals beschreven in V24 genomen. De resultaten van de 
experimenten uit punt 3.1 .2 (experiment 1 mv) dienen als basis. Dit houdt in dat er geen verdere 
monsteNoorbehandeling is uitgevoerd. De invloed van het toevoegen van water (NH4CI) is nader 
onderzocht. VeNolgens is de extractie bij twee verschillende pH waarden uitgevoerd. De pH wordt 




Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 zonder 
toevoeging van water {0.1 .2 m NH4CI) . 
Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 waarbij 
de monsters op pH 2 zijn gebracht. 
Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 waarbij 
de monsters op pH 1 0 zijn gebracht. 
Tevens zijn de vier matrices zonder toevoeging van de te bepalen verbindingen geêxtraheerd met de 
hierboven beschreven methoden. VeNolgens is het extract gespiked en na opwerken gemeten met 
GC-MS. Dit om na te gaan of het optreden van eventuele problemen te wijten is aan de extractie of 
de verdere opwerking. 
•
1 mv = matig vluchtig verbindingen 
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Als aanvulling op het uitgevoerde onderzoek is per matrix in één deelmonster nagegaan wat de 
invloed is van toepassing van een opzuiveringsstap gebaseerd op gelpermeatie-chromatografie. 
Voor de bepaling van de vluchtige verbindingen zijn de vier, in dit project te onderzoeken, matrices met 
twee verschillende extractiemiddelen elk in drievoud onderzocht. 
Als uitgangspunt is de gemodificeerde methode zoals beschreven in V24 genomen. In project V24 
is methanol als extractiemiddel toegepast. Uit onderzoek in NOVEM project 14 is gebleken dat een 
mengsel van methanol en water een betere gevoeligheid oplevert. Daarnaast is de extractie uitgevoerd 
met een propyleencarbonaat als extractiemiddeL De parameters van het "purge en trap" systeem zijn 











Vocarb of Tenax 
: Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 
met als extractiemiddel methanol/water (1 :1 v/v). 
: Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 met 
als extractiemiddel propyleencarbonaat 
3. 1.4 Ontwikkelen en optimaliseren van een opwerkingsmethoden 
Voor de bepaling van de matig vluchtige verbindingen zijn de vier, in dit project te onderzoeken, 
matrices met drie verschillende extractiemethoden en tijden, elk in drievoud onderzocht. 
Als uitgangspunt zal methode V24 dienen. De invloed van de extractietijd en van het herhaald 
extraheren is onderzocht. Tevens is een extractie met behulp van "Supercritical Fluid Extraction" SFE 
uitgevoerd. 
Experiment 8mv : Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 waarbij 
de extractietijd 1 minuut bedraagt (conform voorschrift). 
Experiment 9mv : Het residu van experiment 8mv is nogmaals 1 minuut geëxtraheerd op de 
gebruikelijke wijze volgens voorschrift. 
Experiment 1 Omv : Het residu van experiment 9 mv is nogmaals 1 minuut geëxtraheerd op de 
gebruikelijke wijze, waarna het mengsel gedurende 1 nacht weggezet is. Vervol-
gens is de procedure zoals beschreven in het voorschrift uitgevoerd. 
Experiment 11 mv : Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken met behulp van 
'Supercritical Fluid Extraction" SFE. 
Experiment 12mv : Indien twee of meer parameters een duidelijk positief invloed hebben dan zal in 
een aanvullend experiment de invloed van deze parameters bestudeerd worden. 
'
2 v = vluchtige verbindingen 
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Tevens zijn de vier matrices zonder toevoeging van de te bepalen verbindingen geëxtraheerd met 
hierboven beschreven methoden. Vervolgens is het extract gespiked en na opwerken gemeten met 
GC-MS. Dit om na te gaan of het optreden van eventuele problemen te wijten is aan de extractie of 
de verdere opwerking. 
Voor de bepaling van de vluchtige verbindingen zijn de vier, in dit project te onderzoeken, matrices met 
vier verschillende "purge and trap parameters• elk in drievoud onderzocht worden. 
Als uitgangspunt zijn de resultaten verkregen met experiment 1v in punt 3.1.3 gebruikt. Vervolgens 
zijn de belangrijkste parameters zoals purge-tijd, -flow en temperatuur onderzocht. Tevens is naast 
het gebruikelijke pakkingsmateriaal een ander pakkingsmateriaal gebruikt. Telkens is slechts één 






: Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 met als 
extractiemiddel methanol/water met een purge-tijd van 30 minuten. 
: Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 met als 
extractiemiddel methanol/water met een purge-temperatuur van 60°C. 
: Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 met als 
extractiemiddel methanol/water met een purge-flow van 25 mi/min. 
: Vier matrices in drievoud, na spiken op 1 mg/kg, opwerken conform V24 met 
Tenax als pakkingsmateriaaL 
: Indien twee of meer parameters een duidelijk positief invloed hebben dan zal in 
een aanvullend experiment de invloed van deze parameters bestudeerd worden. 
3.2 Uitgevoerde werkzaamheden in fase 2b 
Intralaboratoriumonderzoek gericht op het vaststellen van de prestatiekenmerken van de stoffen van 
de nettolijst opgesteld in fase 1. 
Voor de geoptimaliseerde methode uit fase 2a zijn de volgende prestatiekenmerken conform het 




In afwijking van het rapport "Prestatiekenmerken" van Van de Wiel is de herhaalbaarheid en terugvin-
ding per stof bepaald op een niveau van 1 mg/kg. 
Voor de ontwikkelde c.q. geoptimaliseerde methode voor vluchtige en matig vluchtige verbindingen, 
is het volgende bepaald: 
- identificatie conform gaschromatografische- en massaspectrametrische criteria uit V24; 
- lineair dynamisch meetbereik van de geselecteerde representatieve stoffen; 
- herhaalbaarheid; 
- terugvinding; 
- aantoonbaarheidsgrens (op niveau van 1,0 mg/kg). 
16 
3.2.1 Validatie methode voor matig vluchtige verbindingen 
Uitgevoerde werkzaamheden zijn als volgt: 
Experiment 13mv : Een schoon kleimonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en vervolgens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 14mv : Een schoon veenmonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en vervolgens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 15mv : Een schoon waterbodemmonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en 
vervolgens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 16mv : Een schoon bouwstoffenmonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en 
vervolgens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Aan de hand van de verkregen resultaten is per matrix en per component de aantoonbaarheidsgrens 
berekend. Aan de hand van deze berekening is een niveau gekozen waarop de herhaalbaarheid en 
terugvinding zijn bepaald. Gekozen is voor één niveau voor alle verbindingen (0,2 mg/kg) waarvoor 
de volgende experimenten zijn uitgevoerd: 
Experiment 17mv : Een schoon kleimonster is in tienvoud gespiked op 0,2 mg/kg en vervolgBns 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 18mv : Een schoon veenmonster is in tienvoud gespiked op 0,2 mg/kg en vervolgens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 19mv : Een schoon waterbodemmonster is in tienvoud gespiked op 0,2 mg/kg en 
vervolgens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 20mv : Een schoon bouwstoffenmonster is in tienvoud gespiked op 0,2 mg/kg en 
vervolgens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
3.2.2 Validatie methode voor vluchtige verbindingen 
Uitgevoerde werkzaamheden zijn als volgt: 
Experiment 8v : Een schoon kleimonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en vervolgens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 9v : Een schoon veenmonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en vervolgens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 1 Ov : Een schoon waterbodemmonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en vervol-
gens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 11 v : Een schoon bouwstoffenmonster is in tienvoud gespiked op 1,0 mg/kg en vervol-
gens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Aan de hand van de verkregen resultaten is per matrix en per component de aantoonbaarheidsgrens 
berekend. Aan de hand van deze berekening is een niveau gekozen waarop de herhaalbaarheid en 
terugvinding zijn bepaald. Gekozen is voor één niveau voor alle verbindingen (0,1 mg/kg) waarvoor 
de volgende experimenten zijn uitgevoerd: 
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Experiment 12v : Een schoon kleimonster is in tienvoud gespiked op 0,1 mg/kg en veNeigens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 13v : Een schoon veenmonster is in tienvoud gespiked op 0,1 mg/kg en vervolgens 
opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 14v : Een schoon waterbodemmonster is in tienvoud gespiked op 0,1 mg/kg en 
veNeigens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
Experiment 15v : Een schoon bouwstoffenmonster is in tienvoud gespiked op 0,1 mg/kg en 
vervolgens opgewerkt met de geoptimaliseerde methode. 
4 RESULTATEN EN DISCUSSIE 
4.1 Resultaten uitgevoerde werkzaamheden in fase 2a 
Voor de matig vluchtige verbindingen zijn de gegevens van de onderzochte matrices klei, veen, 
betongranulaat en waterbodem in de tabellen opgesplitst in een A en een B gedeelte voor 
respectievelijk de gederivatiseerde verbindingen en de direct gemeten verbindingen. 
Bij de optimalisatie van de in project V24 ontwikkelde methode voor de bepaling van vluchlige 
verbindingen is gebruik gemaakt van de volgende matrices: zand, veen, klei en betongranulaat De 
matrix waterbodem is in deze fase van het onderzoek niet meegenomen. 
4.1.1 Derivatiseren 
Voor de bepaling van de chloorphenoxycarbonzuren is de in project V24 gebruikte 
derivatiseringsmethode gebaseerd op BF3/Methanol nader bestudeerd. In eerste instantie is gekeken 
of de methode ook geschikt is voor de overige medium polaire verbindingen. Hiertoe is uit de lijst van 
de 25 te bepalen verbindingen een selectie gemaakt van verbindingen die voor dit onderzoek in 
aanmerking komen. Van alle voor derivatisering in aanmerking komende verbindingen is een mengsel 
gemaakt en dit is gederivatiseerd volgens de in V24 beschreven methode. 
Onderzocht is de invloed van de derivatiseringstijd op de respons. In dit experiment zijn kooktijden 
aangehouden van 3 minuten (conform V24), 15 minuten en 30 minuten. De kooktijd blijkt niet van 
invloed te zijn op de respons. 
Ook blijkt dat deze derivatisering alleen geschikt is voor de phenoxycarbonzuren en o-cresol en dus 
niet voor fenol, trichloorfenol, pentachloortenol en resorcinol. Voor het kwantitatieve aspect is de 
respons van gederivatiseerd MCPA vergeleken met de respons van een standaardoplossing van 
methyi-MCPA. De opbrengst van de derivatisering bleek groter te zijn dan 90%. VeNeigens is een 
methode bestudeerd waarbij derivatisering tot methylesters plaatsvindt met TMSH. Bij deze methode 
wordt het middel toegevoegd aan het extract en vindt de derivatisering "on column" plaats. Ook is het 
mogelijk om het extract na toevoeging van het reagens te verwarmen waarbij de derivatisering 
plaatsvindt. In de uitgevoerde experimenten is gekeken naar de invloed van de hoeveelheid reagens, 
de temperatuur van de injector en naar de invloed van de reactietijd bij 80°C. 
Bij het eerste experiment de invloed van de hoeveelheid reagens is aan 200 ui standaard in methanol 
een hoeveelheid reagens toegevoegd en veNeigens aangevuld tot 1 mi met methanol. Op deze wijze 
bedroeg de concentratie in alle gevallen 1 0 ng/ul. Uit deze experimenten bleek dat toevoegen van 200 
ui optimaal is. 
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Opvallend is dat in het chromatagram een aantal verbindingen zowel gederivatiseerd als 
ongederivatiseerd aanwezig zijn. Op grond van deze resultaten is bij het vervolgonderzoek uitgegaan 
van 200 ui reagens per 1 mi eindvolume. Vervolgens is gekeken naar de invloed van de temperatuur 
van de injector. Het blijkt dat de relatieve respons onafhankelijk is van de injectortemperatuur. Met 
andere woorden de derivatisering is constant binnen het onderzochte temperatuur traject 200°C tot 
280°C. Wel neemt de absolute respons bij hogere injectortemperatuur toe. Dit wordt vermoedelijk 
veroorzaakt door een betere verdamping. Ten slotte is gekeken of de derivatiseringsopbrengst 
verhoogt kan worden door het mengsel bij verhoogde temperatuur te laten staan. Gekozen is voor 
een temperatuur van 80°C. Er blijkt nauwelijks invloed te zijn. 
Vervolgens zijn twee verschillende concentraties aan standaardoplossing te weten 1 ng/ul en 1 0 ng/ul 
als volgt gederivatiseerd. Aan 200 ui standaard oplossing is 200 ui TMSH reagens toegevoegd en 
vervolgens aangevuld tot 1 mi. De aldus bereide standaarden zijn direct geanalyseerd met de GC-MS. 
Ter vergelijk zijn dezelfde standaarden gederivatiseerd volgens de methode ontwikkeld in project V24. 
De resultaten voor de derivatisering met TriMethyiSulfoniumHydroxide in vergelijking met de 
8FJmethanol-methode zijn weergegeven in tabel nr. 1 {A/8). Voor de phenoxycarbonzuren is er geen 
of nauwelijks verschil, voor de overige verbindingen is er wel een verbetering te constateren. Ook nu 
is voor het kwantitatieve aspect de respons van gederivatiseerd MCPA vergeleken met de respons 
van een standaardoplossing van methyi-MCPA. De opbrengst van de derivatisering bleek groter te 
zijn dan 90%. 
In een aanvullend experiment is gekeken of het mogelijk is om na extractie het extract niet meer te 
splitsen maar na toevoegen van TMSH het extract te screenen op de aanwezigheid van zowel de 
phenoxycarbonzuren, de fenolen als de overige matig vluchtige verbindingen direct in één GC-MS 
meting. 
Met het door 8CO gebruikte standaardmengsel {150 verbindingen) is een experiment uitgevoerd om 
na te gaan of dit mogelijk is. Het bleek dat een groot aantal verbindingen onder andere DDT afbreekt. 
4.1.2 Monstervoorbehandeling 
De matrices klei, veen en betongranulaat zijn voorbehandeld conform experiment 1 mv t/m 3 mv 
respectievelijk geen voorbehandeling, cryogene vermaling met toeslag en een cryogene vermaling 
zonder toeslag. De resultaten van dit onderzoek zijn weer gegeven in tabel 2 t/m 4. Uit deze tabellen 
blijkt dat er ten gevolge van de cryogene vermaling verliezen optreden. 
Aangetekend moet worden dat het hier reeds verfijnd materiaal betreft dat reeds bij het in de 
maalapparatuur brengen behoorlijk verstuift. Ook is het problematisch om de temperatuur van een 
dergelijke kleine hoeveelheid {40,0 gram), verfijnd materiaal, laag te houden. De in dit onderzoek 
geconstateerde verliezen zijn in tegenspraak met de resultaten die door TNO gevonden zijn. In 
tegenstelling tot RIKILT-DLO heeft TNO geen gespikte monsters gebruikt maar "echte" monsters. 
4.1 .3 Extractie van matig vluchtige verbindingen 
De resultaten voor de extractie bij verschillende pH waarden (experiment 4mv t/m 6mv) zijn 
weergegeven in tabel nr. S{A/8) t/m B{A/8). De resultaten van deze experimenten dienen vergeleken 
te worden met experiment 1 mv. Dit is namelijk de methode zoals beschreven in project V24 
Voor alle matrices geldt dat de terugvinding van de medium polaire verbindingen bij extractie bij pH 
2 beter is, met name voor de matrix klei en betongranulaat geldt dit. Ook blijkt uit de tabellen dat 
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extractie bij hoge pH voor deze verbindingen slechtere resultaten oplevert. Voor de apolaire 
verbindingen blijkt er weinig invloed te zijn van extractie bij verschillende pH waarden. 
Om na te gaan of een slechte terugvinding veroorzaakt wordt door verlies aan een bepaalde 
component ten gevolge van een slecht extractierendement of door een matrix effect, waardoor de 
chromatografie of de ionisatie in de massaspectrometer verstoord wordt, is een aanvullend experiment 
uitgevoerd. 
De vier matrices zijn zonder toevoeging van de te bepalen verbindingen eveneens geëxtraheerd met 
de hierboven beschreven methoden. Vervolgens is het extract gespiked en na opwerken gemeten met 
GC-MS. De resultaten voor dit aanvullend onderzoek zijn weergegeven in tabel nr. 9(A/B). Er blijkt 
geen negatieve invloed te zijn op de terugvinding. Wel wordt van sommige verbindingen te veel terug 
gevonden. Gezien de terugvinding van circa 1 00% van een aantal overige verbindingen is er dus geen 
sprake van een verkeerde dosering, er is immers gespiked vanuit één mengsel. Voor de hoge 
terugvinding percentages van deze verbindingen is geen verklaring gevonden. 
Als aanvulling op het in 5.1.3 uitgevoerde onderzoek is per matrix m.u.v betongranulaat, in één 
deelmonster nagegaan wat de invloed is van toepassing van een opzuiveringsstap gebaseerd op 
gelpermeatie-chromatografie (GPC). Uit dit experiment blijkt dat er geen verbetering optreedt ten 
gevolge van de GPC. Hieruit kan geconcludeerd woraen, omdat de GPC een scheiding biedt op 
grond van molecuul grootte, dat de interferenties afkomstig zijn van verbindingen die qua 
molecuulstructuur en fysische eigenschappen niet of nauwelijks afwijken van de te onderzoeken 
verbindingen. 
De resultaten voor het aanvullend onderzoek bij opzuivering met GPC na de extractie bij verschillende 
pH waarden zijn weergegeven in tabel nr. 1 O(A/B). Gelpermeatie chromatografie geeft geen duidelijke 
verbetering . 
4.1.4 Extractie van vluchtige verbindingen 
Bij de optimalisatie van de extractiemethoden dienen de vervolg experimenten vergeleken te worden 
met de in project V24 ontwikkelde methode (experiment 1v). Dit experiment is door BCO nu niet 
uitgevoerd daar de gegevens van de methode uit V24 al door BCO gerapporteerd zijn in het 
eindrapport van project 1 04. De resultaten hiervan zijn vermeld in tabel 11. 
De vier matrices zijn na spiken geëxtraheerd conform de methode uit project V24 echter als 
extractiemiddel is propyleencarbonaat gebruikt (experiment 2v). De resultaten van dit experiment zijn 
weergegeven in tabel 12. Extractie van veen geeft voor nagenoeg alle verbindingen betere resultaten 
dan methanol/water. Bij extractie van klei en betongranulaat is dit effect veel minder duidelijk, wel is 
de herhaalbaarheid en de aantoonbaarheid beter. 
4. 1.5 Ontwikkelen en optimaliseren van de opwerkingsmethode voor matig vluchtige verbindingen 
In deze experimenten is de invloed van herhaalde extractie bestudeerd. Na een standaard extractie 
conform V24 ( experiment Bmv) is het residu nogmaals één minuut geëxtraheerd met het organische 
oplosmiddel (experiment 9mv), vervolgens nog eens één minuut geëxtraheerd en gedurende een 
nacht weggezet(experiment 1 Omv). De resultaten voor de herhaalde extractie zijn weergegeven in 
tabel nr. 13(A/B) t/m 16(A/B}. Voor waterbodem en betongranulaat is één extractie voldoende om de 
meeste apolaire verbindingen kwantitatief te extraheren. De herbiciden geven in deze matrices bij één 
extractie een lage recovery. Voor kleigrond en veen geldt dat bij de tweede extractie nog een klein 
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gedeelte wordt geëxtraheerd. Dit is verklaarbaar doordat klei en veen meer organisch materiaal bevat 
waaraan zich verbindingen zouden kunnen hechten. 
De belangrijkste trend die is waar te nemen in de extractie van organische verbindingen uit bodems 
is de ontwikkeling van "Supercritical Fluid Extraction" (SFE). Superkritische fase extractie is een 
techniek die de laatste jaren steeds meer wordt toegepast waarbij een superkritisch medium wordt 
gebruikt. Door de lage viscositeit van een superkritisch medium, vergelijkbaar met een gas, kan het 
medium het monster gemakkelijk binnendringen. Door de hoge diffusie-coëfficiënt vindt er een snelle 
massa-overdracht plaats in superkritische media. SFE is niet alleen toepasbaar voor vaste monsters 
maar ook is het mogelijk om pesticiden in water met een zeer lage detectiegrens te bepalen. 
herbiciden (fenoxycarbonzuren). 
In dit onderzoek is zijdelings gekeken naar de mogelijkheden van SFE voor de te onderzoeken 
matrices. 
De matrices klei, veen en betongranulaat zijn onderzocht waarbij superkritisch medium C02 met 
dichloormethaan als modifier is gebruikt (experiment 11 mv). De resultaten voor opwerking met 
"Supercritical Fluid Extraction" zijn weergegeven in tabel nr. 17(A/B). De resultaten zijn bijzonder goed 
te noemen. Niet alleen worden de meeste componenten goed terug gevonden maar ook de 
chromatagrammen zijn bijzonder schoon hetgeen de interpretatie vergemakkelijkt. Wel moet 
opgemerkt worden dat het hier gespikte monsters betreft. Het feit dat de chromatagrammen schoner 
zijn dan bij de uitgangsmethode zou er al op kunnen wijzen dat SFE niet krachtig genoeg is. Immers 
componenten die met de uitgangsmethode wel geëxtraheerd worden , zijn bij toepassing van SFE 
afwezig. De vraag kan derhalve gesteld worden of de resultaten bij "echte" monster ook goed zullen 
zijn. In fig. 1 zijn twee chromatagrammen te zien van een monster XXXX 
1 a het resultaat na extractie met de uitgangsmethode en 1 b het resultaat van SFE 
Naast het herhaald extraheren van gespikte monsters zijn de vier matrices ook zonder toevoeging van 
de te bepalen verbindingen herhaald geëxtraheerd (aanvullend onderzoek experiment 8mv, 9 mv en 
10mv). Vervolgens is het extract gespikeden na opwerken gemeten met GC-MS. De resultaten voor 
dit onderzoek zijn weergegeven in tabel nr. 18(A/B). 
Uit deze experimenten blijkt dat er geen negatieve invloed is op de terugvinding. Wel wordt van 
sommige verbindingen te veel terug gevonden. Gezien de terugvinding van circa 1 00% van een aantal 
overige verbindingen is er dus geen sprake van een verkeerde dosering, er is immers gespiked vanuit 
één mengsel. Voor de hoge terugvinding percentages van deze verbindingen is geen verklaring 
gevonden. 
De terugvinding van een aantal componenten lijkt onder meer afhankelijk te zijn van het percentage 
organische stof in het monster. De verminderde terugvinding kan in principe twee oorzaken hebben. 
Ten gevolge van het hogere organische stof gehalte in veen kunnen de toegevoegde verbindingen, 
afhankelijk van hun fysische en chemische eigenschappen een binding aangaan met het organische 
materiaal waardoor een verminderde extractie efficiency optreedt. Na extractie ontstaat veelal een 
troebel extract hetgeen aanleiding is om te veronderstellen dat de analyten aan de zwevende deeltjes 
binden. 
Ook is het zeer wel denkbaar dat de massaspectrametrische analyse verstoord wordt door de 
aanwezigheid van een relatief grote hoeveelheid organisch materiaal. 
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4.1.6 Ontwikkelen en optimaliseren van de opwerkingsmethode voor vluchtige verbindingen 
Bij dit experiment is de purgetijd ten opzichte van de in V24 ontwikkelde methode verhoogd van 11 
minuten naar 30 minuten (experiment 3v). De resultaten voor een veranderde purge-tijd zijn 
weergegeven in tabel nr. 19. Het verhogen van de purgetijd levert geen verbetering van de 
terugvinding op. Wanneer de resultaten van dit experiment vergeleken worden met de resultaten van 
de standaardmethode (zie tabel 11) lijkt er zelfs voor de meest vluchtige verbindingen een verlaging 
van de terugvinding op te treden. In hoeverre dit significant is, is niet nagegaan. 
De invloed van de purgetemperatuur is eveneens onderzocht. In plaats van de 30°C zoals beschreven 
in V24 is de purgetemperatuur nu ingesteld op 60°C (experiment 4v). De resultaten voor een andere 
purge-temperatuur zijn weergegeven in tabel nr. 20. Het verhogen van de purgetemperatuur is niet 
zinvol. 
Ook is de purge-flow een belangrijke parameter. Volgens de standaardmethode in project V24 is deze 
15 mi/minuut. 
In dit onderzoek is gekeken of verhoging naar 25 milmin een verbetering oplevert (experiment 5v) . De 
resultaten voor de hogere purge-flow zijn weergegeven in tabel nr. 21. Er lijkt geen verschil te zijn wat 
betreft de terugvinding. Wel is het totale purge-volume bij gelijke purgetijd aanzienlijk hoger. In 
hoeverre de capaciteit van het adsorbens bereikt wordt is niet bekend. Het gevaar op doorslag is bij 
een groter volume sterk aanwezig. 
Bij de uitgangsmethode wordt Vocarb als adsorbens gebruikt. In dit onderzoek is gekeken of het 
gebruik van Tenax mogelijk is (experiment 6v) . De resultaten voor Tenax als pakkingsmateriaal zijn 
weergegeven in tabel nr. 22. Er lijkt geen verbetering op te treden voor wat betreft de terugvinding 
van de onderzochte verbindingen. In het algemeen geldt dat Vocarb meer geschikt is voor 
verbindingen die fysisch-chemisch zeer verschillend zijn. 
4.2 Resultaten uitgevoerde werkzaamheden in fase 2b 
4.2.1 Aanpassing van de methode voor de matig vluchtige verbindingen 
Op grond van de uitgevoerde experimenten in fase 2a wordt de in project V24 ontwikkelde methode 
aangepast. 
Gekozen is voor een extractie in tweevoud. Er wordt éénmaal geëxtraheerd bij lage pH =2 en 
éénmaal bij een hoge pH = 1 0. 
Aangezien monstervoorbehandeling in het algemeen noodzakelijk is word, ondanks de experimenteel 
vastgestelde verliezen, gekozen voor een cryogene vermaling zonder hulpstoffen. Uitgegaan zal 
worden van monster van 1 00 gram. Het voordeel van deze hoeveelheid is dat de temperatuur naar 
alle waarschijnlijkheid, gedurende de benodigde tijd voor de vermaling, op een lagere waarde 
gehouden kan worden dan bij de tot nu toe in bewerking genomen hoeveelheid van 40 gram. 
Voor de bepaling van de medium polaire verbindingen wordt de derivatisering met BF:Jmethanol 
vervangen door de "on-line" derivatisering met TriMethyiSulfoniumHydroxide (TMSH). De 
gemodificeerde methode is gegeven in bijlage 2. 
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Na extractie bij twee verschillende pH waarden wordt de organische fase per extractie overgebracht 
in een erlenmeyer en gedroogd met Na2S04• Vervolgens worden de twee organische fasen verzameld 
en verder in behandeling genomen. De verwachting is dat bij b.v. betongranulaat door de bufferende 
werking het praktisch niet mogelijk is om de pH op een lage waarde te houden. Om er voor te zorgen 
dat de pH toch laag gehouden wordt is de volgende procedure worden toegepast. 
Het monster wordt conform voorschrift bevochtigd en vervolgens wordt aceton toegevoegd. Voor 
extractie wordt er onder omroeren zuur of loog toegevoegd totdat de pH de gewenste waarde heeft 
bereikt. Laat het monster vervolgens enige tijd bezinken. Indien de waarde afwijkt van de gewenste 
dient er opnieuw zuur of base toegevoegd te worden. Vervolgens dient het monster weer enige tijd 
te bezinken en opnieuw de pH gemeten te worden. Indien de gewenste pH nu nog niet bereikt is 
moet er nogmaals zuur of base toegevoegd worden. Voor de zure extractie dient de pH <2 te zijn en 
voor de basische extractie > 1 o. Afhankelijk van de pH na bevochtigen en toevoegen van aceton wordt 
er gekozen om eerst een zure of eerst een basische extractie uit te voeren. 
4.2.2 Validatie methode voor matig vluchtige verbindingen 
De vier te onderzoek matrices zijn in tienvoud gespiked op een niveau van 1 ,o mg/kg. Tevens zijn per 
matrix twee monsters zonder toevoeging meegenomen. Vervolgens zijn deze monsters met de 
aangepaste methode opgewerkt en met GC-MS gemeten (experiment 13mv t/m 16mv). De resultaten 
voor deze validatie zijn weergegeven in tabel nr. 23 t/m 26 in volgorde van matrix. In de tabellen zijn 
de gehalten per monster vermeld. Vervolgens is het gemiddelde, de standaarddeviatie, de 
variatiecoëfficiënt en het terugvindingspercentage vermeld. De berekeningen zijn uitgevoerd met de 
formules uit 2.5. Uit de standaarddeviatie en het terugvindingspercentage is de aantoonbaarheid 
berekend met de formule uit 2.5. 
Een aantal resultaten zijn weggelaten omdat de respons van die component(en) wegviel in de ruis. 
De terugvinding ligt voor de gederivatiseerde verbindingen tussen de 20 en 90 %. Voor de direct te 
meten verbindingen ligt de terugvinding meestal tussen 40 en 100% met enkele uitschieters naar 
boven en beneden. De chlooranilines hebben in het algemeen een laag terugvindingspercentage. De 
herhaalbaarheid, uitgedrukt in de variatiecoëfficiënt (v.c) ligt voor de meeste verbindingen tussen de 
5 en 30%. 
Aan de hand de berekende aantoonbaarheid, uitgaande van de spike op 1,0 mg/kg, is voor het 
vervolgonderzoek een additie niveau gekozen van 0,2 mg/kg (experiment 17 mv t/m 20 mv). De 
resultaten van deze validatie op een niveau van 0,2 mg/kg zijn weergegeven in tabel nr. 27 t/m 30 in 
volgorde van matrix. 
De nu berekende aantoonbaarheid wijkt niet of nauwelijks af van die berekent uit de experimenten 
waarbij het spikeniveau 1 mg/kg was. Wel zijn een aantal verbindingen nu gespiked onder de 
bepaalbaarheid. 
4.2.3 Aanpassing van de methode voor de matig vluchtige verbindingen 
Op grond van de uitgevoerde experimenten in fase 2a wordt de in project V24 ontwikkelde methode 
aangepast. Uit het onderzoek blijkt dat alleen verandering van het extractiemiddel een verbetering 
oplevert. Voor de overige parameters kon geen verbetering ten opzichte van de methode zoals 
beschreven in V24 geconstateerd worden. 
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De gemodificeerde methode is gegeven in bijlage 3. 
4.2.4 Validatie methode voor vluchtige verbindingen 
Bij de validatie van de aangepaste methode zijn nu wel de vier geselecteerde matrices te weten: klei, 
veen, betongranulaat en waterbodem onderzocht. De procedure is volgens v.d Wiel uitgevoerd voor 
een beperkt aantal verbindingen. 
De vier te onderzoek matrices zijn in tienvoud gespiked op een niveau van 1,0 mg/kg. Tevens zijn per 
matrix twee monsters zonder toevoeging meegenomen. VeNolgens zijn deze monsters met de 
aangepaste methode opgewerkt en met GC-MS gemeten (experiment 8v t/m 11v). 
De resultaten voor de validatie op een niveau van 1,0 mg/kg zijn weergegeven in tabel 
31 t/m 34 in volgorde van matrix. In de tabellen zijn de gehalten per monster vermeld. VeNolgens is 
het gemiddelde, de standaarddeviatie, de variatiecoëfficiënt en het terugvindingspercentage vermeld. 
De berekeningen zijn uitgevoerd met de formules uit 2.5. Uit de standaarddeviatie en het 
terugvindingspercentage is de aantoonbaarheid berekend met de formule uit 2.5. De terugvinding ligt 
voor de meeste verbindingen tussen de 30 en 90%. De herhaalbaarheid, uitgedrukt in de 
variatiecoëfficiënt ligt voor de meeste verbindingen tussen de 5 en 15% 
Aan de hand de berekende aantoonbaarheid, uitgaande van de spike op 1,0 mg/kg, is voor het 
veNalgonderzoek een additie niveau gekozen van 0, 1 mg/kg , behalve voor veen hier is gekozen voor 
een additie van 0,2 mg/kg (experiment 12v t/m 15v). 
De resultaten voor deze validatie zijn weergegeven in tabel 35 t/m 38 in volgorde van matrix. De nu 
berekende aantoonbaarheid is iets lager dan de aantoonbaarheid berekent uit de experimenten 
waarbij het spikeniveau 1 mg/kg was. 
5 STATISTISCHE INTERPRETATIE MEETRESULTATEN 
In fase 2 b is de geoptimaliseerde methode gevalideerd voor een aantal componenten welke 
representatief zijn voor de totale groep. Aan de hand van de validatiegegevens worden criteria 
gegeven waarmee besloten kan worden of een meetwaarde significant boven dan wel onder de 
grenswaarde ligt of dat nader onderzoek vereist is. 
Uit de validatie van fase 2 is gebleken dat de terugvinding voor alle componenten tussen 20% en 
200% ligt. 
Indien tijdens het screeningsonderzoek blijkt dat de meetwaarde tussen 20% en 200% van de 
referentiewaarde (G) ligt, dan is het zeer wel mogelijk dat de werkelijke waarde boven de 
referentiewaarde ligt. Een dergelijke meetwaarde zou dan ook tot een nader onderzoek met specifieke 
methoden moeten leiden. Indien geen specifieke methode voorhanden is dient gebruik gemaakt te 
worden van de methode van •matrix-spiking•. 
Uitgaande van een normaal-verdeling wordt voor de onnauwkeurigheid van de bepaling 
gecompenseerd door de ondergrens van de (referentie) range met 2x de standaarddeviatie te verlagen 
en de bovengrens met 2x de standaarddeviatie te verhogen. Hierdoor zal in maximaal 2,5% van de 
gevallen een waarde lager of gelijk aan de referentiewaarde een meetwaarde opleveren beneden de 
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referentiewaarde, terwijl maximaal 2,5% van de gevallen een waarde lager of gelijk aan de 
referentiewaarden een meetwaarde oplevert boven de referentiewaarde. 
In formulevorm is een nader onderzoek noodzakelijk als: 
0,2 *G- 2*a < meetwaarde < 2*G + 2*a 
of 
0,12 *G < meetwaarde < 2,8 *G 
Als stoffen beoordeeld worden in het kader van regelgeving kan een overschrijding vastgesteld 
worden indien de gevonden waarde hoger is dan 2,8 *G. De werkelijke concentratie ligt dan altijd 
boven de grenswaarde. Indien de gevonden waarde lager is dan 0,12 *G kan gesteld worden, dat de 
werkelijke concentratie onder de grenswaarde ligt. 
6 CONCLUSIES 
Uit het onderzoek is gebleken dat de eerder in project V24 ontwikkelde methoden voor de bepaling 
van pesticiden en organische verbindingen slechts op een aantal punten kon worden aangepast. De 
aanpassingen hebben helaas niet geleid tot een voor alle verbindingen even hoog 
terugvindingspercentage of een significante verbetering van de herhaalbaarheid of een verlaging van 
de aantoonbaarheid. 
Uit het onderzoek kan geconcludeerd worden dat de aangepaste methoden naast de in V24 getoetste 
matrices ook geschikt is als screeningsmethode voor klei, waterbodem en betongranulaat De 
methoden zijn in principe ook geschikt voor het screenen van veen op mogelijk voorkomende 
verontreinigingen, echter met name bij de meting van matig vluchtige verbindingen worden veNuilde 
extracten verkregen. Verontreiniging van het injectiesysteem van de gaschromatograaf treedt na circa 
tien monsters veen op. 
Uit het uitgevoerde onderzoek kunnen de volgende conclusies worden getrokken. 
Het cryogeen vermalen van gespikte monsters levert verliezen op. Uit door TNO uitgevoerd onderzoek 
zijn deze verliezen bij "echte" monsters niet geconstateerd. Aangenomen wordt dat de verliezen 
veroorzaakt worden doordat de analyten na spiken geen of nauwelijks binding aangaan met de matrix. 
Gezien de aard van het te onderzoeken materiaal is vermaling altijd noodzakelijk derhalve wordt 
ondanks de geconstateerde verliezen de vermaal procedure toch in het voorschrift opgenomen. 
De derivatisering uitgaande van BFimethanol is alleen geschikt is voor de phenoxycarbonzuren en 
o-cresol en niet voor fenol, trichloorfenol, pentachloorfenol en resorcinol. Het verhogen van de kooktijd 
bij de derivatisering uitgaande van BF imethanol levert geen verbetering op. De opbrengst van de 
derivatisering voor MCPA bleek groter te zijn dan 90%. 
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Derivatisering uitgaande van een nieuw reagens TriMethyiSulfoniumHydroxide (TMSH) levert zeer 
goede resultaten op. 
Gebleken is dat een hoeveelheid van 200 ui reagens per 1,0 mi extract ruim voldoende is. De 
methode is geschikt voor 
phenoxycarbonzuren, o-cresol, fenol, trichloorfenol, pentachloorfenol en resorcinol. 
De relatieve respons is onafhankelijk van de injectortemperatuur. Met andere woorden de 
derivatisering is constant binnen het onderzochte temperatuur traject 200°C tot 280°C. De 
derivatiseringsopbrengst wordt niet verbeterd door het mengsel bij verhoogde temperatuur te laten 
staan. De opbrengst van de derivatisering voor MCPA bleek groter te zijn dan 90%. 
Het toevoegen van TMSH aan het extract en dit vervolgens direct te screenen op de aanwezigheid 
van zowel de phenoxycarbonzuren, de fenolen als de overige matig vluchtige verbindingen in één GC-
MS meting is niet mogelijk. 
Een groot aantal verbindingen waaronder DDT wordt afgebroken. 
Een enkelvoudige extractie is voor waterbodem en betongranulaat voldoende om de meeste apolaire 
veroinaingen kwantitatief te extraheren. De herb1c1aen geven 1n aeze mamces oijéén extractie een 
lage recovery. Voor kleigrond en veen geldt dat bij de tweede extractie nog een klein gedeelte wordt 
geëxtraheerd. 
Een verklaring hiervoor is het gehalte aan organisch materiaal in klei en veen waaraan de 
verbindingen mogelijk worden gebonden. 
Voor alle matrices geldt dat de terugvinding van de medium polaire verbindingen bij extractie bij pH 
2 beter is, met name voor de matrix klei en betongranulaat Het blijkt dat extractie bij hoge pH (1 0) 
voor deze verbindingen slechtere resultaten oplevert.Voor de apolaire verbindingen blijkt er weinig 
invloed te zijn van extractie bij verschillende pH waarden. 
Het opzuiveren van extracten met behulp van gelpermeatiechromatografie levert geen verbetering op. 
Kennelijk zijn de matrix verbindingen qua molecuulgrootte en qua fysische-chemische eigenschappen 
niet verschillend van de te bepalen verbindingen. 
Extractie met behulp van een superkritisch medium (SFE) zijn voor bijzonder goed. Niet alleen worden 
de meeste componenten goed terug gevonden maar ook de chromatagrammen zijn bijzonder schoon 
hetgeen de interpretatie vergemakkelijkt. Uit het feit dat de chromatagrammen schoner zijn dan bij de 
uitgangsmethode zou geconcludeerd kunnen worden dat SFE niet krachtig genoeg is. Immers 
componenten die met de uitgangsmethode wel geëxtraheerd worden , zijn bij toepassing van SFE 
afwezig 
Voor de meting van de vluchtige verbindingen is gebleken dat de parameters in de in project V24 
ontwikkelde "on-line" methode optimaal waren. Er kon geen positieve invloed geconstateerd worden 
bij veranderen van deze parameters. Vervanging van het extractiemiddel methanol door het minder 
vluchtige propyleencarbonaat leverde een duidelijke verbetering op. Het extractierendement is beter 
terwijl er minder kans is op interferentie van het oplosmiddel is door het hogere kookpunt. 
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Uit bovenstaande conclusies kunnen de volgende veranderingen ten opzichte van de in project V24 
ontwikkelde methoden aangebracht worden. 
Voor de methode voor de analyse van de matig vluchtige verbindingen zijn dit: 
- tweevoudige extractie éénmaal bij een lage pH en éénmaal bij een hoge pH 
- derivatisering met TriMethyiSulfoniumHydroxide (TMSH} in plaats van met BF )methanol 
Voor de methode voor de analyse van de vluchtige verbindingen is dit: 
- extractie met propyleencarbonaat in plaats van met methanol. 
7 AANBEVELINGEN 
De resultaten uit het uitgevoerde onderzoek zijn gebaseerd op gespikte monsters. In hoeverre de 
methode ook geschikt is voor matrix gebonden stoffen zou nagegaan moeten worden in "echte 
monsters". 
Het toepassenvan SfE is-veelbelovendverder-underzoel\naarde-toepassingvan-deze-technielcen 
technieken zoals "microwave" extractie en "Acelerated Solvent Extraction" (ASE) zouden met "echte" 
monsters onderzocht moeten worden. 
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Overzicht van representatieve verbindingen die zijn meegenomen in fase 2. 
grond/sedimcol 
CAS nummer Represcnlalicvc Melhode Melhode Melhodc 




3. Aramalische sloffen 
benzeen (7 1-13·21 V + 
elhylbenzcen (100-4 1-41 + 
lolneen (108·88·31 + 
xylenen (som)' (95-47·61 + 
(1 08·38·31 + 
(1 06-42·3) + 
isopropylbenze<n (98·82·81 + 
slyreen (Vinylbenzccn) (100-42·51 V + 
fenol (108.95·2) 1\1 + 
o-cresol (o·l\lelhylfcnol) [95-48· 7) M + 
m·cresol (m·Melhylfcnol) ( 108·39-41 + 
eresolen (som)' (Mclhylfcnolen) (95-18·7) + 
(!08-39-4) + 
(106-4~ -51 + 
o-dihydroxybenzern (Calcchol) (120·80·9) + 
m·dihydroxybenzcen (Resorcinol) (108-46-3 ) V,l\1 + 
p·dihydroxybenuen (Uydrochinon) (123·3 1-91 + 
l·hydroxynaflalecn (tt·N~flo l) (90·15·31 + 
5·mclhyl-2·isopropylfcnol (Thymol) (89·83·8) + 
1 Onder xylenen (som) is verslaan: som van a·xylcen, m·xylecn en p·xylccn. 
' Onder eresolen (som) is verslaan: som van o-cresol, m-<:resol en p·cresol. 
grond/scdiment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 
stoffen vluchtig niet-vluchtig vluchtig 
zonder met 
derivatisering derivaliscrin~: 
4. Polyc)'clische aromatische koolwaterstoffen (PA K's) 
natlaleen (91-20-J ) V,M + + 
antraceen [1 20-12-7) + 
fenanireen (85-01-8) + 
fluoranieen [206-44·0) + 
btnzo[a)antracecn (56-55-3) + 
chryseen [218-01-9) + 
btnzo[k]fluoranteen (207-08-9) + 
btnzo[a)pyreen (50-32-8) M + 
btnzo[ghi)pcryl<en (1 91 -24-2) + 
indeno( I ,2,3,cd)pyrcen [1 93-39-5) + 
grond/sediment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 
stoffen vluchtig niet-vluchtig niet-vluchtig 
zonder met 
derivatisering derivatisering 
5. Gechloreerde koolwaterstoffen 
a. (vluchtige) chloorkoolwaterstoffen 
monochlooretheen (Vinylchloride) (15·01-4) V + 
monochloorpropenen (som) (557-98-2) + 
[1 07-05-1) + 
(590-2 1-6) + 
dichloonncthaan (15·09-2) + 
I ,2-dichloorethaan [107-06-2) + 
1,3-dichloorpropcen (542-75-6) V + 
trichloonncthaan (67-66-3) + 
trichloorethancn (som) (79-01-6) + 
(19·00-5) + 
trichlooretheen ffri) (79·01-6) + 
tetrnchloonncthaan ffctra) (56-23-5) + 
tc trachloorcthanen (som) [630-20·6) V + 
(79-34-5) + 
tetrachlooretheen (Per) (1 27-18-4) + 
hcxachloorethaan (67-72-1) + 
bis(2-chloorisopropyl)-cthcr (39638-32-9) + 
chloomaOalecn (90-13-1) M + 
(91-58-7) + 
epichloorhydrine (1 06-89-SI V + 
grond/sediment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 




monochloorbenzeen [1 08-90-7) V + 
dichloorbenzenen (som) (95-50·1) V + 
(S41 -73-I ) + 
(106-46-7) + 
trichloorbenzenen (som) [87-61 -6) V,M + + 
[1 20-82-1) + + 
(108-70-3) + + 
tetrachloorbenzenen (som) (634-66-2) + 
(634-90-2) + 
[95-9·1·3) + 
pcntachloorbenzeen (608-93-5) + 




CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 





aldrin (390-00-2) + 
chloordaan (57-74-9) + 






dicldrin (60-57- IJ M + 
endrin (72-20-8) + 
drins' 
a-endosulfan (959-98-7) + 
«· endosulfan +-sulfaat + 
a ·HCII (3 19-84-6) + 
~HCH (319-85-7) + 
y·IICH (lindaan) (58-89-9) M + 
d-HCII + 
heplachloor (76-44-8) + 
heptachloorepox i de [280044-83-9) M + 
[ I 024-5703) 
[87-68-3) + + 
gromVsediment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 
stoflèn vluchtig niet-vluchtig niet-vluchtig 
zonder met 
dcrivatisering derivatiscring 
e. overige gechloreerde koolwaterstoffen 
chlooranilinen (som) (95-51-21 M + 
(108-42·91 + 
[106-47-81 + 




(95-76- ll + 
[626-43·71 + 
monochloomitrobcnzcnen (som) (88-73-31 M + 
[121-73·31 + 
(100-1 0·51 + 
diehloomitrobenzenen (som) [3209-22-1) M + 
[6 11 -06-31 + 
(89-6 1-2) + 
[601 -88-71 + 
~(99-54 -7 1 + 
(618-62·21 + 
pentach I oornitrobenzeen + 




CAS nummer Representatieve Methode l'.lethode Methode 




monochloorfenolen (som) (95-57-8) + 
(1 08-43-0) + 
(1 06-48·91 + 
dichloorfcnolen (som) (576-24-91 + 











tetrachloorfenolen (som) (4901-5 1-3) + 
(58-90-2) + 
[935-95·51 + 
pentachloorfcnol [87-86-51 M + 
d. polychloorbifcnylen (PCO's) 
PCO 28 (7012·37·5] M + 
PCO 52 (35693-99-3 ] + 
PCO 101 (37680-37-2) + 
PCO 138 (35065-28·2] + 
PCO 153 (35065-27· 11 M + 
PCO ISO (35065-29-3) + 
PCO 118 (31508-00·61 + 
grond/sediment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 




az.infos-methyl (86-50·0) M + 
azinfos·ethyl (2642· 71·91 + 
cumafos + 
dcmcton (1 70~0-1 9·61 + 
[298-03·31 + 
[1 26-7J-OI + 
(919·86-8) + 
diaz.inon (333-41-SI M + 
dichtoorvos [62·73·71 + 
dirncthoaat (60-5 1·51 + 
disulfoton [298-0~-41 + 
feution (55-38-91 + 
fenitrothion [122·14-SI + 
foxim + 
mevinfos (298·0 1·11 + 
rnalathion [ 121-75·5 ) + 
parathion·ethyl (298·00·01 M + 
parathion + parathion-methyl + 
parathion·methyl (56-3 8-21 + 
pymzofos + 
triazofos (240 17-47-8) + 
trichloorfen (52-68·61 + 
grond/sediment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 




d. chloorphenoxy-carbonzuur herbiciden 
2,4·0 (94-75-SI M + 
dichtoorprop (1 20-36-51 + 
me pa (94-74-6) + 
rnccoprop [1 6484-77-81 M + 
(25333-13·51 
2 4,5-T 193-76-51 + 
e. aromalische chloor·amincn 
linuron (330-55 -2) M + 
monolinuron ( 1746-8 1-2) + 
3,3-dichloorbcnzidine (91-94-IJ M + 
f. c:ubamalen 
g. dilhiocarbamalen 
MITC V + 
~;ronc.l/scdi rnenl 
CAS nummer Reprcscnlalieve Mclhode Me!hode Me!hode 






dcll:unclhrin - + 
pennelhrin M + 
i. overige beslrijdingsmiddelcn 
alrazine (912·2·1-9) M + 
4-chloor·3·melhylfenol (59-50-7) + 
eh loridazon (1 698-60-8) + 
carbaryl (63 ·25-2) + 
caplafol + 
caplan M + 
carbofuran (I 563-66-2) + 
dibroornclhanen (som) (557-91-5) V + 
(1 06-93-4 ) + 
dichloorclhancn (som) [75-34-3) V + 
(107-06-2) + 
dichloorclhcnen (som) [75-35-4) V + 
(I 56-59-2 ) + 
(1 56-60·5) + 




1,3-dichloor-2·propano1 (96·23·1) V + 
dinoseb + 
DNOC M + 
mclhylbromidc [74 -83-9) V + 
propach I oor + 
simazinc (1 22·34-9) + 
lri0ura1in (I 582-09-8) + 
~rond/sediment 
CAS nummer Representatieve Methode Methode Methode 
stoffen vluchtig nict-vluchlit; niet-vluchtit; 
zonder mei 
derivatisering derivatisering 
7. Overige organische stoffen 
bcnzidine (som) (disminobifenyl) [1 09942-17-8) + 
(1 02877-92-9) + 
(9 1391-76-JJ + 
(60546-32-9) + 
[323 16-90-8) + 
(323 16-89-5) + 
[28109-53-7) + 




(492-1 7- IJ + 
(92-87-SJ + 
bifenyl + 
nalaten (som) n.v.l. M + 
heptaan [142-82-SJ + 
-
octaan [ 11 1-65-9) + 
pyridine [1 10-86-IJ + + 
letrahydrothiofeen [1 10-01-0J V + 
aniline + 
grond/sediment 
CAS nummer Representatieve Methode t. tcthode Methode 
stofTen vluchtig niet-vluchtig niet-vluchtig 
zonder met 
derivatiserint; derivatiserit; 
StofTen voorkomend uil 1101: in discussie zijnde uitbreiding van de inlervenliewa.uden 
mcthylcthylkelon V + 
1-butylacctaal V + 
methyl-tertiair butyl ether (MTBE) V + 
dodeeylbenzeen + 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
OERIVATISERING (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.1) 
MATRIX: Blanco lso-Oktaan 
Tabei1A EXPERIMENT: derivatisering; BF3 en TMSH op niveau van 1 ng/ul (n=3) 
experiment I BF3 
component 1 2 3 X gem 
fenantreen(D10) l.S. 1.00 1.00 1.00 1.00 
naftaleen(08) l.S. 1.07 0.90 1.06 1.01 
pcp(13C5)-ch3 s.s. - 0.85 - 0.85 
fenol-ch3 1.71 0.68 0.71 1.03 
o-cresol-ch3 - - - -
resorcinol-ch3 2.68 0.38 0.13 1.06 
2,4,5-trichloorfenol-ch3 - - - -
mecoprop 1.04 0.97 1.01 1.00 
mcpa-ch3 1.05 0.98 0.98 1.00 
2,4-d-ch3 1.01 1.01 0.98 1.00 
pcp-ch3 1.21 - 0.99 1.10 
Tabei1B EXPERIMENT: derivatisering; BF3 en TMSH op niveau van 10 ng/ul (n=3) 
experiment I BF3 
component 1 2 3 X gem 
fenantreen(D10) l.S. 10.00 10.00 10.00 10.00 
naftaleen(D8) l.S. 10.37 9.88 9.71 9.99 
pep( 13C5)-ch3 s.s. - - - -
fenol-ch3 - - - -
o-cresol-ch3 - - - -
resorcinol-ch3 16.22 - 12.94 14.58 
2,4,5-trichloorfenol-ch3 9.37 - - 9.37 
mecoprop 10.52 9.14 10.27 9.98 
mcpa-ch3 10.38 9.43 10.15 9.98 
2.4-d-ch3 10.24 9.71 10.02 9.99 
pcp-ch3 8.80 8.65 12.61 10.02 

























I I TMSH I 
VC(%) 1 2 3 X gem S.O. VC(%) 
0 1.00 1.00 1.00 1.00 0.00 0 
9 1.06 0.99 0.96 1.00 0.05 5 
- 1.07 0.98 0.97 1.01 0.06 6 
57 1.25 0.83 0.98 1.02 0.21 21 
- -
0.92 0.93 0.93 0.01 1 
132 1.08 0.94 1.00 1.01 0.07 7 
- 1.06 1.02 0.94 1.00 0.06 6 
4 1.07 0.95 1.00 1.00 0.06 6 
4 1.07 0.88 1.07 1.01 0.11 11 
2 1.05 0.83 1.14 1.00 0.16 16 
15 1.10 
-
1.00 1.05 0.07 6 
I I TMSH I 
VC(%) 1 2 3 Xgem s.o. VC(%) 
0 10.00 10.00 10.00 10.00 0.00 0 
3 11.02 9.30 9.53 9.95 0.94 9 
- - - - - - -
-
4.09 18.31 8.23 10.21 7.32 72 
-
10.28 10.19 9.46 9.98 0.45 5 
16 11.99 8.45 9.27 9.90 1.86 19 
-
11.05 9.43 9.36 9.94 0.96 10 
7 10.66 9.68 9.55 9.96 0.61 6 
5 10.12 10.05 9.81 9.99 0.16 2 
3 10.10 9.97 9.91 9.99 0.09 1 
22 10.19 9.95 9.83 9.99 0.18 2 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
MONSTERVOORBEHANDELING (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.2) 
MA TRI X : Klei 
TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Fenantreen 0 10 gesteld op 100 %) 
Tabel2 EXPERIMENTEN: 1mv t/m 3mv, cryogene vermaling met of zonder additieven, ongederivatiseerde extracten (n=3) 
experiment 
component 
fenantreen(D1 0) IS 
naftaleen(D8) IS 



















- = Limit of Deleetion 
1 MV (standaard extractie) 






















































3MV (zonder toevoegingen) 
X gem VC(%) 
I 100 




















NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
MONSTERVOORBEHANDELING (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.2) 
MATRIX: Veen 
TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Fenantreen 0 10 gesteld op 100 %) 
Tabel3 EXPERIMENTEN : 1 mv t/m 3mv, cryogene vermaling met of zonder additieven, ongederivatiseerde extracten (n=3) 
experiment 
component 
fenantreen(D1 0) IS 
naftaleen(D8) IS 



















- = Limit of Detection 
1 MV (standaard extractie) 

























































3MV (zonder toevoegingen) 
X gem VC(%) 
100 
111 2 




















NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
MONSTERVOORBEHANDELING (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.2) 
MATRIX : Betongranulaat 
TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Fenantreen 0 10 gesteld op 100 %) 
Tabel4 EXPERIMENTEN : 1 mv t/m 3mv, cryogene vermaling met of zonder additieven, ongederivatiseerde extracten (n=3) 
experiment 1 MV (standaard extractie) 2MV (vlgs NEN 5730)) 3MV (zonder toevoegingen) 
component X gem VC(%) X gem VC(%) X gem VC(%) 
fenantreen(D1 0) IS 100 -- 100 - I 100 
naftaleen(D8) IS 106 1 94 2 95 2 
acenafteen(D1 0) SS 85 8 
chryseen(D12) ss 64 19 36 26 31 18 
naftaleen 90 6 
1 ,2,3-trichloorbenzeen 76 9 
4-chlooraniline 75 8 - - 1 76 
chloor-1-nitro-2-benzeen 75 9 
1-chloornaftaleen 78 7 
dichloor-1,2-nitro-4-benzeen 71 9 
hexachloorbenzeen 80 8 2 132 9 70 
diazinon 79 11 12 64 15 32 
atrazine 77 12 13 33 13 39 
y-hch 7 6 
pcb-28 77 14 14 59 18 36 
parathion-ethyl 68 23 12 50 7 33 
heptachloorepoxide-b 74 15 26 39 23 32 
dieldrin 59 12 30 28 25 23 
pcb-153 70 17 40 26 33 18 
pp-ddt 57 20 27 31 I 21 23 
permethrin 46 25 - - I 10 44 
I 
- < Limit of Detection I 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
EXTRACTIE (Rapport 95.22 paragrut 4.1.3) TERUGVlNOINGSPERCENTAGE (Fenantteen 0 10 gesteld op 100 %) 
MATRIX: Kleigrond (pH= 6,0-7,0) 
TabeiSA EXPERIMENTEN : 4mv 1/m 6mv betreft versehiliende pH waarde, gederlvatlseerde extraeten (na3) 
experiment 4MV (slandaard extractie) SMV(J>H=2) 6MV (pH=10) 
component X gem VC(%) X gem VC(%) X gem VC(%) 





naflaleen(D8) IS 78 2 78 1 78 4 
pcp(13C5}-<:h3 ss 
fenol-eh3 
o-<:resol-eh3 40 19 37 21 20 106 
resorcinol-dl3 12 34 
2.4.S.trichloorfenol-eh3 68 9 72 16 ss 25 
meeoprop - - 71 6 




pc:p.eh3 125 6 146 17 47 89 
Tabel SB EXPERIMENTEN : 4mv t/m 6mv betreft versehiliende pH waarde, ongederivatlseerde extraeten (n=3) 
experiment 4MV (slandaard extractie) SMV (pH=2) 6MV (pH=10) 
component X gem VC(%) X gem VC(%) X gem VC(%) 




naflaleen(D8) IS 120 6 121 7 113 5 
~cetnaneen(010) SS 106 6 93 5 52 91 
c:hryseen(D12) ss 59 29 37 43 64 7 
naftaleen 90 8 67 7 69 
1.2.3-tric:hloomenzeen 94 8 68 5 69 
4-ehlooraniline 
chloor-1-nitro-2-benzeen 117 8 94 8 88 
1-ehloomanaleen 111 7 90 3 87 
dichloor-1.2-nitro-4-benzeen 111 10 96 4 83 
hexac:hloorbenzeen 91 4 79 5 60 31 
diazjnon 86 2 70 12 63 5 
atrazine 67 7 54 14 72 6 
y-hc:h 80 2 72 7 62 9 
pct>-28 78 3 71 8 67 5 
parathion-ethyl 87 12 67 14 65 8 
heptachloorepoxide-b 75 10 57 17 60 6 
dieldrin 74 10 59 20 65 5 
pct>-153 69 28 49 37 58 3 
pJHldt 61 27 35 36 49 5 
permethrin 73 41 42 80 65 14 
· - < Limit of Deteetion 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
EXTRACTIE (Rapport 95.22 par.~graaf 4.1.3) TERUGVlNOJNGSPERCENTAGE (Fenantreen 0 10 gesteld op 100 '!.) 
MATRIX: Veengrond (pH = 3,5) 
TabeiSA EXPERIMENTEN : 4mv tlm 6mv betrelt verschillende pH w.Jarde, gederivatlseerdo extracten (n=3) 
experiment 4MV (standaard extractie) 5MV(pH=2) 6MV(pH=10) 
component X gem VC(%) X gem VC(%) Xgem VC(%) 
fenantreen(D10) IS 100 - 100 - 100 
nattalcen(D8) IS 113 5 111 
- 138 37 
pcp(13C5)-<:h3 ss 
fenol-dl3 26 - 26 - 31 7 
o-cesol-dl3 14 7 15 22 19 7 
resorcinol-dl3 20 7 26 87 15 138 
2.4.S.tricllloolfenol-dl3 47 9 57 7 65 5 
mecoprop 33 87 62 7 15 87 
mcpa-dl3 43 2 61 10 
2.4-<1-d\3 40 7 
pcp-dl3 61 7 59 5 37 11 
Tabel SB EXPERIMENTEN : 4mv tlm 6mv betrelt verschillende pH waarde, ongederlvatlseerde extracten (n=3) 
experiment 4MV (st:~ndaard extractie) 5MV(pH=2) 6MV (pH210) 
component X gem VC(%) X gem VC(%) X gem VC(%) 
fenantreen(D1 0) IS 100 - 100 - 100 
naltaleen(D8) IS 98 1 98 1 97 2 
acetnafleen(D10) SS 59 7 85 14 94 8 
cllryseen(D12) ss 33 11 42 7 60 5 
natlaleen 16 7 49 53 26 21 
1.2.~tricllloort>enzeen 21 16 52 49 34 14 
4-dllooraniline 
c:llloor-1-nitro-2-benzeen 




hexacllloort>enzeen 54 9 59 8 74 3 
diazinon 44 19 52 1 70 4 
atrazine 29 87 33 - 50 
y·hch 40 16 40 16 42 3 
pcb-28 61 8 62 7 81 3 
paralhion-ethy1 68 13 82 9 98 3 
heptachloorepoxide-b 47 9 46 10 48 40 
dieldrin 44 2 33 89 54 10 
pc:D-153 51 7 47 16 59 12 
pp-ddt 21 41 13 35 13 34 
permethrin 66 2 72 19 77 15 
- < Limit of Deleetion 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
EXTRACTIE (Rapport 95.22 p3ragruf 4.1.3) TERUGVINOINGSPERCENTAGE (Fenantreen 0,. gesteld op 100 %) 
MATRIX: Waterbodem (pH= 5,5~) 
Tabei7A EXPERIMENTEN : 4mv t/m 6mv betreft verschillende pH wurde, gedonvatlseerdo extracten (nz3) 
experiment 4MV (st:lnd~ard extractie) SMV (pH=2) 6MV(pH=10) 
component Xgom VC('Io) X gem VC(%) X gem VC(%) 
fonantreen(010) IS 100 - 100 - 100 
nalt~loen(08) IS 93 17 82 9 89 
pcp(1 3CS)-<:h3 ss 
fonol-<:113 Îlltorlerentie met m~lrix 88 16 86 17 
o-cresol-<:113 41 76 18 140 54 33 
resoccinol-<:113 52 23 35 46 57 5 
2. 4.5-vichloorlenol-<:h3 89 4 62 27 76 20 
mecoprnp 69 23 94 25 38 5 
mcpa-<:113 77 12 99 17 15 87 
2,44-<:113 74 36 106 5 
pc;Kh3 74 17 76 16 57 5 
Tabei7B EXPERIMENTEN: 4mv t/m 6mv betreft vcrschillende pH waarde, ongedenvatlseerdc extracten (nz3) 
experiment 4MV (st~nd...,rd exttactio) SMV(pH=2) 6MV(pH=10) 
component X gom VC(%) X gem VC(%) X gom VC(%) 
fonontroon(010) IS 100 - 100 - 100 
nalt~leen(08) IS 82 3 76 5 80 3 
ocetnalteen(010) SS 13 69 6 42 11 103 
Chrysoon(01 2) ss 95 16 66 13 81 6 
naftatoen 
1 .2.3-tric/"lloorllenzoon 
4-<:hloor~niiÎI\o 14 3 23 45 20 6 
cl"lloor-1 -<>ilro-2--bonzeen 34 50 20 2 30 87 
1 -<:hloomaltaloen 
dic/"ltoor-1 .2-<>ilro-4-benzeon 34 43 31 2 34 103 
hex~chloort>onzeen 72 6 53 17 56 32 
d1azinon 90 4 70 8 79 11 
attazine 89 9 64 13 71 10 
y-hch 78 11 59 13 ss 37 
pcb-28 73 18 43 22 47 se 
porathion-<lthyl 95 9 57 17 63 11 
heptachloorepoxide-b 91 6 61 11 66 24 
dielc!M 98 6 79 11 92 10 
pcb-153 106 11 73 12 87 11 
pp4d1 95 18 68 17 76 11 
permelivin 117 22 82 20 104 6 
- < Limit of Detoction 
t-
RESULTATEN NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
EXTRACTIE (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.3) TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Fenantreen 0 10 gesteld op 100 %) 
MATRIX : Betongranulaat; (pH= 12,5-13,0) 
TabeiSA EXPERIMENTEN : 4mv t/m 6mv betreft verschillende pH waarde, goderivatiseerde extracten (n=3) 
experiment 4MV (standaard extractie) 5MV(pH=2) 6MV (pH=1 0) 
component X gem VC(%) Xgem VC(%) Xgem VC(%) 
fenantreen(D1 0) l.S. 100 - 100 
-
100 
naftaleen(DS) l.S. 97 1 96 1 94 5 
pc:p(13C5}-ch3 s.s. - - - -
- -
fenol-c:h3 26 18 33 23 31 10 
o-cresol-cl13 27 21 25 20 32 7 
resorc:inol-cl13 - - 2 87 
2,4,5-trichloorfenol-cl13 2 173 56 15 36 18 
mec:oprop - - 62 19 
mcpa-cl13 - - 58 9 3 4 




Tabel SB EXPERIMENTEN : 4mv t/m 6mv betreft v&r$Chlllende pH waarde, ongodorlvatlseordo extracten (n"'3) 
experiment 4MV (standaard extractie) 5MV(pH=2) 6MV (pH=10) 
component X gem VC(%) X gem VC(%) Xgem VC(%) 
fenantreen(01 0} IS 100 - 100 - 100 
naftaleen(D8) IS 115 1 116 4 117 2 
ac:etnafteen(D10) SS 105 9 72 7 87 10 
c:hryseen(D12) ss 42 28 38 8 55 12 
naftaleen 90 9 45 11 59 17 
1,2,3-tric:hloorbenzeen 88 11 42 16 55 18 
4-clllooraniline 99 7 43 1 74 9 
c:hloor-1-ni~2-benzeen 112 8 6 4 15 48 
1-cllloomaftaleen 112 10 69 9 85 17 
dic:hloor-1,2-ni~-benzeen 102 14 25 31 38 66 
hexachloorbenzeen 88 10 69 8 81 13 
diazinon 73 12 56 7 70 10 
atrazine 73 8 44 13 65 5 
y-hc:h 25 4 19 18 24 19 
pc:b-28 75 10 62 8 74 13 
parathion-ethyl 66 14 38 4 43 66 
heptac:hloorepoxide-b 71 11 59 11 73 12 
dieldrin 66 12 59 8 73 11 
pc:b-153 53 21 46 9 62 13 
pp-ddt 48 21 41 13 59 17 
penmethrin 28 44 28 16 44 18 
- < Limit of Detec:tion 
RESULTATEN NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
AANVULLEND ONDERZOEK TERUGVlNDINGSPERCENTAGE (Fenantreon D10 gesteld op 100 %) 













































































































































































































































































































































































































































RESULTATEN NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
AANVULLEND ONDERZOEK TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Fenantrocn D10 gesteld op 100 •!.) 
Tabei10A EXPERIMENTEN betreft het zulveren van do extractie m.b.v. gelpormoatlochromatografie, gederlvatlseordo extracten (n=1) 
matrix Kleigrond Veengrond Waterbodem Betongranulaat 
experiment 4MV 5MV 6MV 4MV 5MV 6MV 4MV 5MV 6MV 4MV SMV 6MV 
component 
fenantreen(D10) IS 100 100 100 100 100 100 100 100 100 
naftaleen(D8) IS 85 77 79 125 122 118 104 104 100 












crcresol-ch3 32 24 19 18 21 30 8 8 11 
resorcinol-ch3 5 
2.4,S..trichloorfenol-ch3 61 59 49 40 48 54 - 27 18 
mecoprop - 52 - 24 36 - - 19 
mcpa-ch3 - 42 - 20 29 - 4 17 
2.4-d-ch3 - 44 - 18 25 - - 10 
pcp-ch3 21 62 - 36 50 15 - 37 24 
Taboi10B EXPERIMENTEN betreft het zulveren van do extractie m.b.v. gelpermoatlochromatografie, ongedorlvatlseordo extracten (n=1) 
matrix Kleigrond Veengrond Waterbode"' Betongranulaat 
experiment 4MV SMV 6MV 4MV 5MV 6MV 4MV SMV 6MV 4MV SMV 6MV 
component 
fenantreen(D10) IS 100 100 100 100 100 100 100 100 100 
naftaleen(D8) IS 119 119 124 103 111 106 119 120 120 
acenafteen(D10) SS 4 4 4 
-
3 3 3 - 2 
chryseen(D1 2) ss 
nattaleen 59 53 44 23 33 31 18 12 13 
1,2,3-trichloorbe~een 79 70 55 30 43 40 23 11 14 
4-chlooraniline - - 10 - - - 20 10 20 
chloor-1-nitro-2-benzeen 125 114 102 30 - 48 34 
1-chloomaftaleen 37 34 31 14 22 26 11 8 10 
dichloor-1,2-nitro-4-benzeen 130 114 78 - - 100 34 11 
hexachloorbe~een 
diazinon 87 73 58 30 41 48 23 26 35 
atrazine 56 45 47 
-
39 60 16 16 21 
y-hch 78 80 58 19 59 38 12 11 11 
pcb-28 37 38 27 24 30 35 12 14 16 
parathion-ethyl 69 71 58 50 49 60 19 13 6 
heptachloorepoxide-b 74 66 58 30 35 42 26 30 36 
dieldrin 71 65 58 - 39 35 28 32 36 
pcb-153 17 17 9 7 11 11 4 4 9 
pp-ddt 74 66 58 7 5 5 19 25 31 
permethrin 67 68 47 38 30 45 23 22 22 
- < Limit of Deleetion I 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
EXTRAenE (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.3) TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Tolueen 0 0 en Naftaleen 0 0 gestold op 100 'lol 
Tabeli I EXPERIMENT: lv betrelt extractie conform methode V24 (n=J) 
matrix Kleigrond Veengrond Zandgrond Betongranulaat 
component X gom VC(%) Xgem VC('Io) Xgem VC('Io) X gem VC(%) 
IS 05-ToluoOf"\ 100 100 - · 100 100 
Oichloordifluormothaan 4 93 2 39 5 63 1 62 
CLMETN-Chloormethaan <0.5 69 19 83 17 60 25 58 5 
VINYLC-V~nylchlorido <0.5 . :.:: ..... .··44 ' 19 53 
. . 
15 39 29 37 13 
BRMETH·Broommethaan <0.5 :·66 ·.· :·.15 .; 84 
.. 
. ; 21 50 19 54 16 
CLETHN-Chloorethaan <0.5 71 20 76 15 56 20 46 16 
TRCLFM-Trichloorfluormethaan <0.2 22 16 21 IS 21 29 26 16 
DCET11-1, 1-0iehlOoretheen <0.2 . . 57 ··:.<.12 ' 45 12 53 16 11~ 12 
Ally!chloride 47 10 36 7 44 12 62 15 
OCM-Oichloorme!haan <I 98' 9 93' 8 85' 10 73 8 
MTBE-MolhyHert-butyle!her · liG 8 106 
. 8 ., :· . 102 8 142 10 
DCET12-lr·I,2-Diehlorelheen ' 84 9 56 . 10 77 10 
82 ·.· 14 
OCETA1·1 , 1-0ichloorelhaan <0.1 94 ;. 9 > 68 8 86 9 99 13 
MEK-Methylelhylketon 165' - . 6 208' 106' 11 131 32 
CL2P22·2,2·0iehtoorpropaan <0 . 2 67 ·• 11 36 - 9 . 62 12 65 . 12 
OCEC 12-ds-1,2-0ichlooretheon <0.1 101 9 62' 7 92 8 114 11 
CHLFRM·Ch!oroform <0.1 98 10 92 24 84 7 116 11 
BRCLMT-Broomchloormelhaan <0.2 108 9 69 8 96 8 126 12 
CL3111-1, 1, 1-Trichloorelhaan 75 10 33 6 72 11 69 13 
CLPE 11-1, I·Oiehloorpropeen <0.2 65 11 30 12 65 11 81 14 
CL4MET-Tetrachloormethaan <0.2 60 11 25 10 60 12 76 13 
DCETA,J,cOiehloorelh'!Ml <0.3 . 102 8 67 7 93 6 130 11 
BENZEE-Benzeoi n <0.05 
· ... 
66 9 45 .. 76~----.~-82~~-g- "" 110---'..:~·~. -12~-
He plaan 6 36 7 160 8 47 1 36 
CL3ETE-Triehloorotheen <0.1 86 8 38 7 66 9 218 15 
CL2P12·1,2-Dichloorp<opaan <0.3 103 ;_ 8 56 7 97 8 130 12 
BRCL2M·Broomdichloormolhaan <0.2 102 8 50 9 95 7 129 13 
OIBRMT·Oibroornm~lhaan <0.3 106 8 58 7 97 137 10 
E pich!oorhydrine 62 14 36 66 77 23 121 34 
CCLP13-ds-1,3-0iehloorp<opean ~0.2 93 ·1o . 43 91 7 122 11 
Oktaan 4 59 27 8 46 15 60 
MITC-Molhyfisolhiocyanaat 79 9 48 7 86 7 19 103 
TOLUEN-Tolueen <0.05 69 9 27 6 91 9 122 13 
TCLP13-lr·1,3-0lchioorpfop~n <0.3 93 7 37 10 92 7 138 9 
CL3112·1, 1,2-Trichloorelhaan <0.2 106 8 46 10 99 10 40 6 
CL2P 13·1 ,3-Diehloorpropaan <0.3 103 9 45 10 98 8 152 11 
1-Butylacelaal 88 11 46 45 91 12 
-3 25 
CL4ETE-Tetrachloorelhoen (per) <0.1 67 9 15 9 74 10 112 12 
BR2CLM·D•broomchloormelhaan <0.2 98 10 38 7 92 6 137 10 
Tetrahydrolhiofean 29 10 0 316 9 1 8 141 9 
OIORET·I.2·D•broornelhaan <0.3 100 8 40 7 96 7 141 9 
CHLBEN·Chloorbenzeon <0.1 86 9 21 8 90 8 137 13 
CL 1112·1.1,1,2·Tetrachloorethaan <0.1 94 8 31 7 91 9 110 
. 11 
ETBENZ·Elhylbenzoen <0.05 80 9 17 10 87 8 128 13 
MP-XYL-m/p-Xyleon <0.1 80 10 16 18 88 8 129 12 
0-XYL-<>·Xyloon <0.1 79 6 14 12 87 9 
135 12 
STYREN-Styreen <0.2 44 10 5 18 87 8 141 12 
BROMFM-Bromoform <0.5 97 10 29 6 98 9 155 10 
ISOPRB-Cumeen <0.05 71 9 13 10 63 8 132 12 
CL 1122-1,1,2.2-Tetrachloorethaan <0.3 93 8 27 4 86 8 0 11 
IS 08-Nartaleen 100 100 100 100 
C3P 123·1 ,2,3· Trichloorpropaan <0.5 73 3 25 13 79 5 100 8 
BRBENZ-Broornbenzoon <0.3 64 3 12 9 79 4 111 14 
PROPBZ-n-Propylbenzeen <0.05 51 5 8 10 71 4 95 17 
CL3TOL-3-Ch!oorloluoen · 54 9 9 18 77 7 109 12 
CL2TOL-2-Ch!oorlolueen <0.1 : 62 - 6 9 14 79 3 87 20 
CL4TOL-4-Ch!oorlotuoen <0.1 60 6 13 20 77 6 104 13 
TMB 135·1 ,3,5-Trimethylbenzeon <0.05 51 5 6 6 73 4 101 16 
TBUTBZ-tert-Bulylbenzeen <0.05 46 11 7 11 71 6 94 13 
TMB124·1,2,4·Trimethylbenzeen <0.1 54 5 6 9 77 4 105 16 
SBUTBZ-soc-Butylbenzeen <0.05 42 6 7 7 65 4 97 18 
tSPTOL-p-lsopropyltolueen <0.05 44 5 5 11 68 5 100 16 
DCLB13-m·Oieh!oorbenzeen <0.05 53 4 7 6 74 4 106 15 
OCLB14-p-Oich!oorbonzeen <0.05 . 54 5 9 8 74 4 114 14 
NBUTBZ-n-Butylbonzeen <0.05 35 6 4 19 60 3 96 
16 
DCLB124Dich!oorbenzeen <0.05 56 4 . 8 7 74 4 112 . 14 
Bis(2-chl()()(isopropyl)elher 49 2 1 6 46 57 24 129 23 
Hexachloorolhaan 46 4 6 9 69 4 
108 18 
1.2·D•broom-3<hloorpropaan 77 5 11' 37 66 6 7 46 
1 ,3,5-Trichloorbenzeen 37 4 3 19 64 4 108 16 
TCB123-1,2.3·Triehloorbenzeon <0. 1 36 5 3 26 67 4 108 16 
HCLOUT-Hexachloorbutadion <0.1 29 7 4 38 53 3 100 18 
Surrogaat 13C HCB 32' 5 3' 61 57' 4 15 17 
NAFTAL-Nanaleen <0.1 51 3 5 14 76 4 118 9 
TCB 124·1 ,2.4-Trlchloorbenzeen <0.1 39 3 3 22 69 3 113 12 
.. < Limit of Ooteetion 
= Component opgenomen in lijst (zie Bijlage 1) 
• niet gecorrigeerd voor do blanco 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
EXTRACTIE (Rapport 95.22 paragraaf 4.1.3) TERUGVINDINGSPERCENTAGE (Toluoon D, on Naftaleen D, gesteld op 100 '/o) 
Tabol12 EXPERIMENT: 2v betrof! exlraello mot propyleen earbonaal(n=J) 
matrix Kleigrond Veengrond Zandgrond Betongranulaat 
component Xgem VC('.4) X gem VC('.4) X gem VC('.4) X gem VC( '.4) 
IS OS-Tolueen 100 100 100 100 
Diehloordifluormelhaan 20 8 21 6 26 15 18 5 
CLMETN·Chloormethaan <0.5 54 4 60 10 61 6 55 7 
VINYLC.Y.nyiehloride <0.5 
. . 
73 2 82 . 8 78 76 5 4 
BRMETH-Broommothaen <0.5 12 . 5 . . 78 5 76 8 75 2 
CLETHN-Chloorethaan <0.5 70 4 72 1 74 8 67 10 
TRCLFM-Triehloorfluormolhaan <0.2 55 3 56 6 62 5 55 4 
DCET11·1,1-Dichloo<elhoon <0.2 74 1 77 2 82 9 79 4 
Allyiehloride 112 3 95 9 110 14 104 3 
DCM·Diehlooonelhaan < 1 90 2 118 4 101 5 95 4 
MTBE-Melhy~tort-butylelher 
.. 
97 . 2 70 9 . 91 7 . 87 3 ·.· 
DCET12·11·1.2·0ieh10rolhcon <0.1 :~--: .·- 78 3 ·-''. 65 .. 3 . 87 5 60 3 
DCETA1·1,1·Ddlloorelhean <0.1 87 
··.· 
3 73 6 89 6 85 3 
MEK-Melhylelhyll<eton 142 . 45 87 26 137 60 84 115 
CL2P22·2.2·Diellloo<propaan <0.2 87 2 73 4 86 5 80 4 
OCEC 12-ds-1,2-Dichloorolhoon <0.1 .86 1 67 ·-::"·::;:. 7 93 4 84 3 
CHLFRM·ChiOroform <0.1 90 2 76 5 97 4 91 4 
BRCLMT -Broomellloormethaan <0.2 86 2 65 93 4 87 5 
CL3111·1,1,1·Trlchloorethaan 89 80 1 92 5 86 4 
CLPE11·1,1·Diehloorpropoen <0.2 93 77 3 97 5 92 6 
CL4MET-Tel!achloormethaan <0.2 83 71 2 87 4 82 4 
DCETA.-1.2-0iehloo<olhaan <0,3 _ ___ 101 1 73 5 100 9 97 7 
BENZEE-Bonzoon <0.05 88 2 .· 73 4 
-.-+-----92- 4 87 4 
Heptaan 22 31 15 42 28 22 12 1 
CL3ETE· Trichloorelhoen <0. 1 91 5 74 6 96 4 165 5 
CL2P 12·1 ,2-Diehloorp<opaan <0.3 96 3 .. 77 3 ·. 97 4 92 5 
BRCL2M-Broomdiehloormothaan <0.2 90 2 86 9 94 5 91 2 
DIBRMT·Dobroommethaa~ <0.3 88 3 63 2 94 6 89 6 
Epiehloorhydrine 95 59 159 33 292 42 162 67 
CCLP13-ds-1,3·0ichloorpropoen <0.2 94 2 57 9 94 6 89 3 
Oktaan 38 21 26 19 43 17 21 4 
MITC·Melhyftsolhiocyanaat 98 8 . 40 72 96 9 . 39 7 
TOLUEN-Tolueen <0.05 101 3 67 6 101 4 99 4 
TCLP13-Ir·1,3·0 iehloorpropoen <0.3 94 3 55 9 94 2 92 3 
CL3112·1, 1,2-Trlchloorelhaan <0.2 93 3 67 4 92 9 88 2 
CL2P13·1,3-0ichloorpropaan <0.3 97 2 65 9 96 5 95 4 
1-Butylacetaat 126 4 68 6 139 3 35 5 
CL4ETE-Tetrachloorelheon (por) <0.1 93 4 71 8 92 4 90 4 
BR2CLM·D•b<oomelltoormothaan <0.2 96 3 63 7 94 3 93 5 
Tetrahydrolhiofeen 105 5 7 20 156 10 
162 4 
DtBRET-1,2-D•b<oomelhaan <0.3 96 5 61 5 94 5 94 5 
CHLBEN-Chtoorbonzoon <0.1 99 3 66 8 97 6 98 4 
CL1112-1,1,1,2-Tollaehlootothaan <0.1 103 3 70 10 98 5 97 3 
ETBENZ-Elhylbenzeen <0.05 97 3 71 7 95 5 96 2 
MP-XYL-m/p-Xyloen <0.1 197 2 136 7 192 5 194 4 
0-XYL-o-Xyleen <0.1 98 2 65 9 97 5 97 
4 
STYREN-Styreen <0.2 88 3 56 10 96 5 96 3 
BROMFM-Bromoform <0.5 97 8 59 13 93 2 89 4 
ISOPRB-Cumeen <0.05 94 2 67 6 91 5 93 3 
CL 1122·1,1,2.2-Tolrachloorethaan <0.3 100 5 64 12 102 4 4 24 
IS 08-Naflaleen .100 . . 100 100 100 
C3P123·1,2.3· Trlchloorp<opaan <0.5 90 2 68 6 84 8 69 3 
BROENZ·Broombenzeen <0.3 87 5 59 10 82 6 86 5 
PROPOZ-n-Propylbenzeen <0.05 85 4 63 7 79 6 84 2 
CL3TOL.J·Chloortoluoon 117 2 86 8 111 7 119 3 
CL2TOL·2·Chloortolueen <0.1 . 85 7 49 21 77 7 . 62 3 
Cl4TOL-4-Chloortolueen <0.1 91 2 60 9 65 6 92 4 
TMB 135-1,3,5-Trimethylbenzeen <0.05 86 2 59 12 80 6 87 3 
TBUTBZ-tert·Butylbenzeen <0.05 88 2 64 10 80 6 87 2 
TMBI24-1,2.4·Trimethylbonzoon <0.1 92 2 61 11 84 6 91 1 
SBUTBZ-sec-Butylbenzoon <0.05 88 3 64 9 80 5 87 3 
ISPTOL-p·lsopropyltoluoon <0.05 88 2 62 10 81 5 88 2 
OCLB 13-m-Oiehloorbonzoen <0.05 88 4 59 10 82 7 86 2 
OCLB 14-p-Oiehloorbonzoen <0.05 .. 
. .. 
88 1 59 10 82 6 89 1 
NBUTBZ·n-Butylbenzeen <0.05 87 3 60 9 82 6 68 2 
OCLB12-o-Oiehloorbenzollf'l <0.05 86 3 58 10 80 7 85 1 
Bis(2-ch!()(){isopropyl)olhor 61 11 41 24 85 6 79 15 
Hexachk>orelhaan 99 4 32 35 78 13 96 
4 
1.2-0ib(oom-3-chloorpropaan 86 9 69 36 76 4 75 8 
1,3,5-Trichloorbenzeen 135 1 71 28 128 8 
137 4 
TCB123·1 ,2,3-Trich!OO<benzoen <0.1 86 4 55 14 84 5 89 2 
HCLBUT-Hoxachloorbutadien <0.1 84 I 49 12 80 5 86 5 
Surrogaat 13C HCB 16 1 10 21 16 5 17 5 
NAFTAL-Nanaloon <0.1 92 1 58 20 93 6 102 3 
TCB124·1,2,4·Triehloorbonzoon <0.1 88 3 .• 56 13 88 4 91 5 
- < Limit of Doteetion 
= Component opgenomen in lijst(zie Bijlage 1) 
NOVEM EXPERIMENTEN PROJECT 105 FASE 2A 
ONlWIKKELEN VAN EEN OPWERKINGSMETHOOE (Rapport 95.22 par:~graaf 4.1.4) 
TERUGVlNOINGSPERCENTAGE (Fenantreen 0 ,0 gesteld op 100 %) 
MATRIX : Kleigrond 
Tabei13A EXPERIMENTEN : 8mv t/m 10mv betrelt herhaalde extractie, gederivatiseerde extracten (n~3) 
experiment 8MV (standaard extractie) 
component X gom VC(%) 
fenantreen(01 0) IS 100 -
n<~flo!eon(08) IS 110 8 
pcp(13C5)~ ss 
fenol~ 
o-<:resok:h3 58 5 
rosorcinol-<k\3 20 14 
2. 4.S.trichloorfonol~ 80 11 
mocoprop 49 7 
mcpa~ 30 18 
2,4-<1~ 29 14 
~ 130 8 
9MV (hh extractie nr 1) 








10MV (hh extractie nr 2) 





Tabei13B EXPERIMENTEN: 8mv t/m 10mv betrelt herhaalde extractie, ongodorlvatlsoerde extrac1en (ns3) 
experiment 8MV (st<lnd<l:>rd oxtr;:~ctio) 9MV (hh oxtracti<> nr 1) 1 OMV (hh oxtroctio nr 2) 
component X gom VC(%) X gem VC(%) Xgom VC(•-'J 
fenantreen(010) IS 100 - 100 - 100 
naflaleen(D8) IS 113 3 98 6 102 2 
ocetnafloen(01 0) SS 139 1 6 
cnrysoon(012) ss 33 9 6 - 1 
nattoleon 102 1 7 - 3 
1 ,2,3-tricnloorbenzeon 100 3 4 
4-<hlooranilino 
chloor-1 -<>itro-2-benzeen 131 2 6 
1-<hloornaltaleen 129 1 5 
dichloor-1.2-<>itro-4-bonzeon 173 3 9 
hexachloorbenzcen 99 5 5 
diazition 81 2 3 
atrazine 70 7 4 
y-hch n 2 3 
pcb-28 82 3 3 
parathlon-othyt 72 4 3 
heptachlooropoxide-b 63 5 2 
dieldrin 58 2 4 
pcb-153 47 9 4 
pp-<ldt 43 4 3 
pennethrin 37 19 4 
- < Limit of Ooteetion 
